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GLOSARIO

ANTIESTATICO: producto que proporciona a la fibra tacto y lisura, este puede ser
un compuesto simple o una mezcla de varios compuestos, como por ejemplo, la
mezcla de tensioactivos idnicos, catidonicos o pseudocationicos.

DISENO DE EXPERIMENTOS: conjunto de técnicas activas que manipulan un
proceso para inducirlo a proporcionar la informacion que se requiere para mejorarlo
mediante los cambios en sus variables y su interaccion o secuencia de ejecucion.

DISPERSION: se define como la accion de algo que se separa en varios fragmentos
por haberse dividido.

COLOIDE: mezcla heterogénea que esta compuesta por dos fases diferentes (fase
dispersa y fase continua).

ESTER: compuesto derivado formalmente de la reaccion quimica entre un acido
carboxilico y un alcohol.

ESTERIFICACION: se denomina al proceso por el cual se sintetiza un éster.

FIBRA TEXTIL: se denomina fibra textil al conjunto de filamentos o hebras
susceptibles de ser usados para formar hilos, bien sea mediante hilado, o mediante
otros procesos quimicos.

HIDROFILIDAD: propiedad de las prendas terminadas que representan el confort
de las mismas para la absorcion del sudor y su capacidad de eliminarlo
rapidamente.

HIDROLISIS: es una reaccion entre una molécula de agua y otra molécula, en la
cual el agua se divide y sus atomos pasan a formar parte de otra especie quimica.

HIDROFUGO: producto o sustancia que evita la humedad o las filtraciones de
diferentes superficies.

MICROSCOPIO DE FUERZA ATOMICA: es un instrumento mecano-optico capaz
de detectar fuerzas del orden de los hanonewton. Al analizar la muestra, se registra
continuamente la altura sobre la superficie de una sonda o punta cristalina de forma
piramidal.

PRECURSORES: compuestos metal-organicos, alcoxidos metalicos, acetatos y
alcanos los cuales son compuestos organicos que contienen un metal dentro de su
estructura quimica.

SUAVIDAD: cualidad de lo que se presenta liso y blando al tacto.
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RESUMEN

Tras la importancia comercial de los suavizantes textiles se ha visto la necesidad
de explorar dicho mercado, despertando gran interés en las compafiias productoras
para fabricar nuevos productos con diferentes tecnologias, con el fin de realizar una
formulacion que produzca un efecto sobre los textiles, mejorando el cambio de las
propiedades tactiles, mecanicas y de aspecto de los mismos. La investigacion de
este proyecto se centrd en encontrar la formulacion de un tensioactivo catiénico que
le pueda brindar a la fibra acrilica diferentes propiedades como hidrofilidad,
suavidad, lisura, volumen entre otros. Se busca sustituir el producto, que en la
actualidad las empresas consumidoras se ven obligadas a importar generando un
aumento en los costos y tiempos de produccion de las fibras acrilicas debido que al
necesitar un suavizante deben realizar pedidos minimos de un conteiner traido
directamente desde Europa, el cual genera inversiones altas en la cadena logistica,
tiempos de espera, horas hombre para logistica, espacios de inventarios en
bodegas, control de vencimiento de lotes, costos en transporte maritimo y local
terrestre, impuestos y gravamenes.

Para el desarrollo de esta investigacion se seleccionaron tres materias primas
diferentes como son el antiestatico, el humectante y TiOz este Gltimo compuesto se
sintetizo mediante el proceso de sol-gel con el fin de obtener nanoparticulas y
generar un producto que pueda impartirle a la fibra la propiedad de hidrofilidad.

Mediante un disefio de vértices extremos, se realizaron 13 combinaciones con una
réplica para la formulacion del suavizante, en el cual se variaron las cantidades de
las materias primas para cada combinacion; en total se prepararon 26 muestras. A
cada muestra se le midi6 el porcentaje de absorcién, el tiempo de dispersion de la
gota de agua y la suavidad, ya que estas son las variables de respuesta escogidas
para determinar el producto final. Luego de tabular y analizar estadisticamente los
resultados de las variables estudiadas en cada una de las. muestras, posteriormente
se selecciond una férmula que cumplié con los limites de aprobacién descritos en
el presente proyecto.

Luego de haber determinado la formulacion que cumpliera con los limites de
aprobacion se realizé un andlisis comparativo entre el producto base TUBINGAL
ACE de la empresa CHT y el producto desarrollado para la empresa Dacetex Ltda.

Una vez se especificd la composicidn de la formulacion del tensioactivo catidnico
desarrollado se realizé un escalamiento del proceso y un dimensionamiento de cada
uno de los equipos a usar en una planta piloto con su respectivo balance de materia
y energia.

Finalmente se hizo un andlisis financiero mediante el flujo de caja y el VPN del
proyecto de costos preliminar con el fin de calcular la viabilidad financiera.

Palabras claves: Tensioactivo catidnico, suavizantes, método sol-gel, Fibra
acrilica, Sintesis TiO2, Suavidad, impregnacion suavizante, coloide.
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INTRODUCCION

En Colombia la produccion de fibras textiles se ha convertido en una parte
fundamental del PIB?, 9.2% de la industria manufacturera para el afio 2014 segln
la superintendencia de sociedades de Colombia, esto indica que la necesidad de
implementacion y uso de materias primas y auxiliares sean de gran demanda a la
hora de la transformacién y generacién de un producto final. En este punto, es
donde el suavizante tensioactivo cationico identificado como un auxiliar textil tiene
un papel fundamental en el desarrollo de las fibras acrilicas, debido a que aporta
caracteristicas importantes entre las que se destaca la suavidad de las fibras
acrilicas mejorando el sentido del tacto y el gusto de los consumidores por el
producto final debido a que ser4 mas agradable y liso al contacto fisico con dicho
material.

La necesidad de poder controlar y caracterizar la suavidad de los tejidos, la dificil
consecucion local de suavizantes para el mercado textil en Colombia en especifico
para la produccion de las fibras acrilicas, y el aumento del uso de suavizantes
importados hace que en la industria colombiana existan oportunidades de negocio
entorno al desarrollo de la formulacion de un suavizante nacional que garantice la
sustitucion de los suavizantes extranjeros.

Para el desarrollo de nuevos productos que garanticen la satisfaccion de los clientes
se requiere de la aplicacidon de técnicas avanzadas y limpias. En este aspecto se ha
determinado el objetivo de esta investigacion, enfocado en el desarrollo de un
tensioactivo cationico implementando la técnica del método de sol-gel para la
obtencion de diéxido de titanio sintetizado el cual es utilizado como materia prima
principal.

En este trabajo se estudia el proceso de sol-gel el cual es un método no
convencional utilizado para la sintesis de compuestos metal-organicos amorfos y
policristalinos con caracteristicas especiales en su composicion y propiedades. Su
utilidad radica en que necesita menor temperatura en comparacion con los métodos
tradicionales.?

lvélez Cabrera, Luis G; Rodriguez Lopez, Eric F; Camacho Rios, Maria T. Informe “Desempeiio del sector textil
confeccion 2008-2012”. Superintendencia de sociedades, Colombia (2013); pag 5.

2 Castafieda Contreras, J. “Fabricacion de materiales amorfos y policristalinos con la ruta sol-gel”. Centro
universitario de Los Lagos, Universidad de Guadalajara. México. En linea: http://www.smf.mx/boletin/2006/Bol-
20-1/Articulos/sol-gel.
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OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL

Desarrollar un tensioactivo cationico mediante el proceso de sol-gel para uso en las
fibras acrilicas a nivel de laboratorio.

OBJETIVOS ESPECIFICOS
e Evaluar las propiedades generadas por el producto base en la fibra acrilica.

e Desarrollar la formulacion del tensioactivo cationico mediante el proceso de sol-
gel.

e Analizar las propiedades obtenidas en la fibra acrilica generadas por el producto
desarrollado y el producto base

e Evaluar el costo del producto final de un tensioactivo catiénico mediante el
proceso de sol-gel.
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1. MARCO DE REFERENCIA
1.1 MARCO TEORICO

Para el desarrollo de la formulacion del tensioactivo cationico del presente proyecto
se tuvo en cuenta dos empresas implicadas ya que estas poseen una amplia
experiencia en cuanto a la produccion de auxiliares textiles para dar un mejor
acabado a las fibras y tejidos, las cuales son:

e CHT (Smart chemistry with character). Es un grupo de empresas que ofrecen
productos quimicos especiales y servicios innovadores de alta calidad a numerosos
sectores industriales y diferentes mercados para cumplir los maximos
requerimientos de las empresas consumidoras. 3

Entre los sectores industriales estan:

v Auxiliares textiles: La empresa CHT fabrica productos que ayudan a mejorar la
calidad, la funcionalidad y el rendimiento de tejidos.

v Soluciones industriales: Fabricacion de productos como siliconas, pinturas y
recubrimientos, materiales de construccion, papel, agricultura y cuero.

v' Ciencia y soluciones de servicio: Soporte, innovacion y seguridad en la
fabricacion de diferentes productos.

o DACETEX Ltda. Dacetex es una empresa dedicada a la produccion y
solucion de las necesidades de la industria textil, mediante el desarrollo e innovacion
de formulaciones de excelente calidad y amigables con el medio ambiente.

1.1.1 Generalidades de las fibras. Las fibras textiles son polimeros lineales, con
estructuras unidimensionales, largas y delgadas, las cuales tienen como propésito
formar hilazas, se pueden clasificar en tres clases a) Fibras Naturales, b) Fibras
Artificiales y c) fibras sintéticas. Las caracteristicas de una fibra textl esta
determinada por su flexibilidad, finura, gran longitud referida a su tamafio (relacion
longitud/diametro: de 500 a 1000 veces), resistencia, aspecto, finura, etc. 4

Por otro lado, segun el DANE y la ANDI, la industria textil en Colombia, ha realizado
exportaciones de productos como tejidos y fibras a paises como: Brasil, Estados
Unidos, Ecuador y México, consolidandose como una de las industrias que ha sido
influyente en el desarrollo de la economia Colombiana ya que la actividad
manufacturera y de servicios de este sector ha generado empleo durante mas de
80 afios.

3 CHT. “Productos quimicos para cumplir los maximos requerimientos”. En linea:
https://www.cht.com/cht/web.nsf/id/pa_es_startseite.html
4ANONIMO. “Tecnologia de la confeccion textil”. Detextiles Colombia. En linea:

http://www.detextiles.com/files/FIBRAS%20TEXTILES.pdf; Cap. 3. Pag. 1.
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1.1.2 Propiedades de las fibras. Las propiedades textiles que provee toda fibra
estan determinada por la naturaleza de la estructura externa (propiedades fisicas),
composicién quimica (propiedades quimicas) y estructura interna (forma en su
seccion transversal).®

a). Estructura externa: las propiedades que se encuentran entre la estructura
externa o morfologia de las fibras textiles son:

e Finura

e Longitud

e Higroscopicidad

b). Estructura interna: las fibras estan compuestas por millones de cadenas
moleculares que mediante el proceso de polimerizaciébn en el cual se unen
pequefias moléculas o0 mondémeros entre si para formar cadenas largas para darle
resistencia a la fibra.

Las cadenas moleculares tienen diferentes configuraciones las cuales proporcionan
distintas propiedades a las fibras como lo son:

Resistencia a la abrasion
Absorbencia de humedad
Reactividad quimica
Cohesion entre fibras
Capacidad de tintura
Elasticidad
Conductividad eléctrica
Sensibilidad al calor
Resiliencia

Resistencia

1.1.3 Tipos de fibras. Fibras Naturales: son fibras obtenidas mediante una planta
0 un animal. Se subdividen en:

a) Fibras Vegetales: tienen como base fundamental la Celulosa el cual es un
componente esencial en la estructura de las plantas, este componente le da a la
fibra ciertas propiedades como lo son: resistencia térmica, afinidad al tefiido, alta
higroscopicidad. Las fibras vegetales se clasifican segun de la parte de la planta
que provienen.

Las fibras celuldsicas difieren en su estructura interna pero su composicion quimica
es similar, la cual les genera ciertas propiedades textiles que son comunes entre
ellas, como son:

3 GIL, Angela y SALDANA, Julia. “Fibras Textiles”. Textos de introduccién basicos (TINS)/UTP. En linea:
http://aulavirtual.utp.edu.pe/file/20111/IE/E4/02/P110/20111IEE402P110T083.pdf. (Lima, PERU); Pag. 15
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e Buena absorbencia

e Buen conducto de calor

e Capacidad de soportar temperaturas altas
e Baja Resiliencia

e Resistencia moderada a la luz solar

b) Fibras Animales: tienen como sustancia basica la proteina la cual compone la
mayor parte del cuerpo animal.

Las fibras proteicas son extraidas de la lana y los pelos finos de los
animales.

Propiedades comunes de todas las fibras proteicas son:

¢ Resiliencia: son resistentes al arrugamiento.

e Higroscopia: confortables en clima fresco y humedo

e Resistencia a productos alcalis: Son poco resistentes a los jabones o
detergentes neutros.

e Resistencia al calor seco: la lana se hace rigida y quebradiza al ser expuesta al
calor seco.

¢ Resistencia a la llama: no se queman con facilidad son autoextinguibles.

c) Fibras minerales: son de limitada importancia en la industria textil, la fibora mas
utilizada en el sector textil es el Asbesto con la que se desarrollan telas con
propiedades aislantes y antiflamantes.

Fibras Sintéticas: la produccion se hace mediante la combinacion de elementos
quimicos simples (mondomeros). Estas fibras estan hechas de polimeros
sintetizados a partir de elementos quimicos o de compuestos desarrollados por la
industria petroquimica.®

Las fibras sintéticas se pueden clasificar segin los elementos que se utilizan, la
forma como se unen como polimeros y el método de hilatura empleado.’” Una de las
clasificaciones mencionadas es la forma como se unen como polimeros, es decir la
forma de obtencion de las fibras entre los métodos contemplados en esta
clasificacion se encuentran la policondensacion y la polimerizacién. En la
policondensacion se pueden obtener fibras como el Nylon, Perlon y a partir de
productos derivados del PET (Tereftalato de polietileno) y el Poliéster se pueden
obtener fiboras como Mylar, Melinex Tergal, Terlenka, Dacrén, etc.

6 LEE, Ivester y NEEFUS, John. “Industrias textiles y de la confeccién”. En: Enciclopedia de salud y seguridad en
el trabajo. Pag. 16-18
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Mediante el proceso de polimerizacion se generan fibras acrilicas (Acrilan, Orlon,
etc); fibras polivinilicas (Rhovyl. Thermovyl, etc); fibras olefinicas o de polietileno,
fibras de polipropileno y fibras de poliuretano.

La clasificacion de las fibras sintéticas que se utilizan comercialmente es:

e Poliamidas (Nylon): la base para la produccion del nylon es el benceno, esta se
puede presentar en dos formas principales como lo son la rigida vy fibra. Este
compuesto es resistente al rozamiento y al desgaste por agentes quimicos.

e Poliésteres: este tipo de fibras es producto de la condensacion de alcoholes y
acidos organicos formando asi un material de cadena larga de moléculas y un
enlace éster como parte de la cadena. El Unico que tiene importancia como
material textil, es el acido tereftalico y el etilenglicol.

e Poliacrilonitrilo (PAC): se fabrica mediante la polimerizacion de acrilonitrilo, estas
fibras denominadas fibras acrilicas son resistentes a los compuestos quimicos
organicos como por ejemplo los fenoles, alcoholes, acido carboxilico, etc.

Las propiedades de las fibras acrilicas son:

v" Resistentes a los acidos débiles.
v" Resistentes a la luz solar.
v" Por su naturaleza es hidrofébica.

e Polivinilos: es un polimero el cual se obtiene mediante la polimerizacion de
mondmeros que contengan acetato de vinilo, estas fibras se caracterizan por ser
muy resistentes a la luz y a la intemperie.

¢ Enlaactualidad estas fibras son empleadas en la fabricacion de tejidos de punto
debido a que se pueden tefiir con colores muy intensos.

e Poliuretanos: estas fibras, que se obtienen por polimerizacion del uretano
(carbonato de etilo: H2N-COO-CH2-CHs), son muy elasticas y se emplean en la
confeccion de prendas de deporte, bafiadores, prendas de corseteria, etc.®

1.1.4 Generalidades de los tensioactivos Los suavizantes o también conocidos
como tensioactivos, son productos quimicos que modifican la superficie de las fibras
textiles ejerciendo un efecto en la superficie de contacto mediante la modificacién
de su tension superficial.

Segun lo dictado en la norma técnica colombiana NTC 3287 se establece que: “Un
suavizante para ropa es un producto o compuesto que neutraliza las cargas
electrostaticas presentes en los textiles, con el fin de impartir suavidad a la tela™,

8An6nimo. “Materiales y Fibras textiles”. Tecnologia industrial. En linea:
http://aulavirtual.maristasmediterranea.com/pluginfile.php/102826/mod_resource/content/1/UD%202.7%
20MATERIALES%20Y%20FIBRAS%20TEXTILES.pdf.(2012); Pag. 14-15.

9 1INSTITUTO COLOMBIANO DE NORMAS TECNICAS (ICONTEC). Jabones detergentes. Suavizantes liquidos
para ropa. Primera actualizacion. NTC 3287.Bogota D.C., 2008; Pag. 1.
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por ende estos productos han sido ampliamente usados como auxiliares en la
industria textil, los cuales tienen como funcion otorgar una serie de propiedades a
la fibra que son requeridas por el consumidor, entre estas propiedades podemos
encontrar la mejora al sentido del tacto, ya que estos productos buscan hacer la
fibra mas suave vy lisa.

“Dentro de la molécula de los agentes tensioactivos se pueden encontrar un grupo
hidrofilo y otro lipofilo. El grupo hidréfilo ejerce un efecto solubilizante y tiende a
llevar a la molécula a disolucion completa. El grupo lipdéfilo, en cambio, es debido a
su insolubilidad tiende a contrarrestar la tendencia del otro”.1°

1.1.5 Tipos de tensioactivos

Tensioactivos aniénicos: Los tensioactivos anidnicos estan constituidos por una
cadena alquilica lineal o ramificada que contiene de 10 a 15 atomos de carbono,
la cual se encuentra constituida por un grupo hidrofébico y otro hidrofilico en el
gue se encuentra un anion.

Este tipo de tensioactivos son derivados del ion sulfato o de sulfonatos como por
ejemplo el Dodecil Sulfato de Sodio.

Tensioactivos anféteros o anfotéricos: estos productos presentan en su molécula
grupos anionicos y catiénicos, los cuales estan constituidos por una cadena
grasa y un nitrégeno cuaternario.

Son productos considerados completamente estables a la exposicion de
compuestos quimicos como acidos y alcalis. Entre sus aplicaciones se encuentra
en el sector cosmético ya que este no genera ningun riesgo para la salud,
ademas son ampliamente usados como inhibidores de la corrosion y en
neutralizacion de cargas.

Tensioactivos no i6nicos: los surfactantes o tensioactivos no idnicos son
productos derivados principalmente de polioxietilenados, polioxipropilenados y
de anhidridos del sorbitdn, grasas, etc. Estos productos son estables
quimicamente ya que su naturaleza quimica lo hace compatible con otros
tensioactivos anionicos, cationicos y coloides cargados positiva Yy
negativamente. Gracias a sus propiedades y caracteristicas es considerado
como una de las materias primas mas importantes para la formulacién de
diversos productos industriales tales como se muestran en la tabla 1.

10

Andnimo. “Tension superficial”. Universidad de Florida. En linea:

http://fsz.ifas.ufl.edu/surfacetensionandcapillarity/html/tensioactivos.htm.
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Tabla 1. Industria y productos generados a partir de tensioactivos no iénicos.

Industria Productos

Agricultura Concentrados emulsionables
Latex Emulsionantes primarios y coemulsionantes

Curtido Desengrase, tefido, engrasado

Textiles Blanqueado, tefiido, descrude
Pinturas(en Humectacion y dispersion de pigmentos
emulsion)

Petroleo . "

Tratamiento de pozo de gas, aditivos para lodos de

Agentes perforacion

limpiadores

Limpiadores de pisos, detergentes

Fuente. Sintesis de pigmentos cerdmicos por métodos no convencionales:
Técnica Sol-Gel. Recuperado marzo/23/2017. Disponible en
http://www.bdigital.unal.edu.co/39725/1/79219018.2014.pdf.,2013.

e Tensioactivos Cationicos: son compuestos de amonio cuaternario(grupo
hidrofilico) con cadenas largas de grasas (grupo hidrofébico), que actualmente
predominan en el mercado puesto que son productos que dan mayor suavidad
y pueden ser usados para todas las fibras, ademas imparten un efecto
antiestatico sobre los tejidos de fibras sintéticas.

Las formulaciones de los tensioactivos catidnicos pueden ser simples formulaciones
que contienen de dos a tres componentes o formulaciones que son mas complejas
la cual puede contener hasta 20 compuestos.

Las formulaciones de los tensioactivos suelen tener los siguientes compuestos:

v Antiestaticos: son aquellos productos generados solo para proporcionar a la tela
tacto y lisura, se puede encontrar un producto simple o mezcla de varios
compuestos, como por ejemplo, la mezcla de uno, dos 0 mas tensioactivos ya
sean cationicos o no-iénicos.

v" Auxiliares de formulacién: se usan para modificar la viscosidad del producto,
buscando su fluidez y estabilidad al almacenaje.

v' Auxiliares de agotamiento: estos productos pueden ser desde simples
controladores de pH a sistemas mas complejos para emulsiones
pseudocatidnicas.
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v" Agentes de conservacion: este agente se utiliza para prevenir que el producto
se descomponga facilmente y haya crecimiento de moho dentro del mismo.

v' Perfumes: estos productos son utilizados para impartir un olor que se apropiado
para el consumidor, pero no es que sea usado a nivel industrial.

v" Humectantes, utilizados en preparaciones industriales que estén previstas para
ser aplicadas al tejido.

v' Pigmentos y bloqueantes o6pticos, los cuales son afadidos en pequefio
porcentaje para dar una mejor apariencia al producto.

Las propiedades generadas en la fibra pueden verse modificadas por el efecto que
proporciona el tensioactivo catiénico, como por ejemplo:

v Resistencia a la abrasién: mediante la impregnacién del suavizante en las fibras
se genera una lubricacion por ende hay una reduccion en la resistencia dinamica
de la misma, y mejora asi la resistencia a la abrasion en las prendas textiles.

v" Resistencia del desgarro: el efecto lubrificante entre las fibras mediante
suavizante, permite aumentar su capacidad de estirado en un 10 a 15 %,

v" Propiedad de rehumectacion o porcentaje de absorcién: esta propiedad es muy
importante puesto que da una indicacion de la capacidad de absorcion de agua
que presenta el tejido después del tratamiento de impregnaciéon con el
tensioactivo. Este efecto esta relacionado con la concentracion del suavizante
utilizado y con su estructura quimica y su caracter hidréfugo al situarse en la
superficie de la fibra.'!

v" Duracién del efecto suavizante: los suavizantes catidnicos que son fijados con
un débil intercambio i6nico muestran una durabilidad limitada.

1.1.6 Especificaciones del producto. Los tensioactivos cationicos tienen la
propiedad de disminuir la tensién superficial en una interface aire-agua o grasa-
agua; como consecuencia de esta disminucién esta sustancia tiene el poder
detergente o la capacidad de eliminar la suciedad y la grasa de la superficie de un
tejido, como también el poder mojante que hace que el agua impregne una
superficie de forma homogénea. Debido a estas propiedades los tensioactivos
catidnicos tienen aplicaciones muy importantes como por ejemplo destinadas a la
fabricacion de detergentes o suavizantes para el ennoblecimiento de textiles.

Los auxiliares textiles empleados para generar diversos acabados a las fibras,
deben tener ciertas especificaciones que cumplan con los requerimientos del
consumidor, a continuacion se encuentran las principales caracteristicas que debe
tener un tensioactivo cationico:

e Apariencia. El producto desarrollado debe contener una sustancia homogénea
gue contenga una sola fase visible.
e Color. Es un aspecto de diferenciacion del producto, genera una impresion

1 GIL, Angela y SALDANA, Julia. “Fibras Textiles”. Textos de introduccidén basicos (TINS)/UTP. En linea:

http://aulavirtual.utp.edu.pe/file/20111/IE/E4/02/P110/20111IEE402P110T083.pdf. (Lima, PERU); Pag. 22
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agradable para el consumidor y al ser aplicado en el tejido pueden disminuir los
matices palidos que posea. El color debe ser homogéneo en todo el producto,
pero puede verse alterado debido al grado de oxidacién que presente el
suavizante 0 sus materias primas.

e Olor: En el producto desarrollado el olor es uno de los factores mas importantes
y evaluados por los consumidores, este debe ser inodoro puesto que es un
auxiliar utilizado a nivel industrial.

e pH: En la etapa final de la cadena de produccion de los suavizantes se debe
realizar el control de pH (un pH neutro entre 6y 7); ya que este pardmetro influye
en la solubilidad del suavizante en el agua, en su compatibilidad con los aditivos
de la formulacion y en el agotamiento del suavizante por parte de las fibras, entre
otros.

e Estabilidad: La estabilidad de un producto se considera relativa debido a que es
una variable que depende del tiempo y se encuentra en funcién de factores que
aceleran o retardan alteraciones en el producto.

1.1.7 Método de sol-gel. Es un proceso alternativo en la produccion de soportes
altamente estequiométricos y estables de los cuales se obtiene propiedades fisico
guimicas reguladas. Este método se basa en la hidrdlisis y en la condensacion de
compuestos inorganicos o coordinados como los son los alcoxidos y complejos
teniendo en cuenta algunas condiciones que se controlan como el pH,
concentracion y la naturaleza de los reactivos. EI método sol gel es una ruta para
la preparacion de 6xidos metalicos en forma de pelicula delgada, polvo o como un
material denso; parte de la obtencion de un “sol” o particulas coloidales con tamafio
inferior a los 100 nm en un liquido.

Este proceso inicia con la formacién de una suspension coloidal (denominada sol)
y su posterior gelificacion formando una red en una fase liquida continua
(denominada gel), seguido de un tratamiento térmico bajo.
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Figura 1. Esquema general del método de Sol-gel para sintesis de 6xidos
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Fuente. Sintesis de pigmentos cerdmicos por métodos no convencionales:
Técnica  Sol-Gel. Recuperado marzo/23/2017. Disponible en
http://www.bdigital.unal.edu.co/39725/1/79219018.2014.pdf.,2013.

VENTAJAS E INCONVENIENTES DEL METODO SOL-GEL

Entre las principales ventajas del método Sol-gel estan:

e Posibilidad de obtener materiales de diferentes formas de nanoparticulas como
fibras, esferas, etc.

e Baja temperatura durante el proceso lo que conlleva a un ahorro de energia,
minima perdida de evaporacion de la sustancia coloidal y minima contaminacion
de aire.

e Obtencion de nuevos sélidos cristalinos y no cristalinos, ya que es posible
controlar y modificar cada una de las etapas del proceso.

e Es un proceso por el cual se pueden mejorar las caracteristicas de los 6xidos
sintetizados.

Los inconvenientes mas relevantes durante el método Sol-gel son:

¢ Elevado costo de las materias primas.
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e Problemas de reduccién en cuanto al volumen del 6xido sintetizado durante el
secado.
e Larga duracion del proceso.

1.1.8 Disefio de experimentos. La formulacion de mezclas a través de la historia
se abordaba por el método de ensayo y error en el que las proporciones de los
componentes de las mezclas se establecian de manera arbitraria y de acuerdo a los
resultados se escogia la mezcla que cumpliera las propiedades de interés sin
necesidad de que sea la 6ptima; las condiciones exigidas en el método de ensayo
y error lo convierte en un método inviable, costoso y demorado lo que ha ocasionado
que la industria tenga en consideracion métodos mas eficientes para la formulacion
de mezclas y es en ese punto donde nace el disefio de experimentos de mezclas.

Este disefio de experimentos consta de un nimero determinado de componentes
denominados con la letra g y en realizar un conjunto de experimentos en los que se
prueban combinaciones particulares de dichos componentes, con el fin de estudiar
el efecto sobre la variable respuesta al modificar dos o mas factores. De igual forma,
permite establecer la combinacién adecuada entre las variables que se controlan.

En este proyecto se tiene en cuenta el disefio de mezclas donde su principal
caracteristica son las proporciones de las mezclas. Las proporciones de las mezclas
siendo X1, X2,....Xq siempre tienen que satisfacer dos restricciones:

Figura 2. Restricciones para el disefio de
mezclas

0<X >1
q

Xi=1

=1

Fuente. Disefio de mezclas en formulaciones

industriales. Disponible en:
http://dyna.medellin.una.edu.co/. [29 de septiembre
del 2014].

Estas restricciones indican que la suma de todos los componentes involucrados en
la mezcla debe ser del 100%.

Cuando dentro del disefio de experimentos contamos con restricciones adicionales
ya sean limites inferiores y/o superiores o0 restricciones lineales la region
experimental ya no es regular y la forma depende de la ubicacion de las
restricciones y debido a esto se utiliza un disefio de vértices extremos. Este disefio
permite al investigador predecir la formulacion dentro de la regiéon experimental
utilizada para ajustar el modelo; encontrando asi, la composicion de la mezcla que
corresponda a un perfil de respuesta Optima como también puede cuantificar la
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influencia que tienen los diferentes componentes sobre la respuesta, tanto en forma
individual como en su accién conjunta con otros componentes.?

Figura 3. Ejemplo de disefio de vértices extremos.
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Fuente. Enksson, 1998

1.1.9 Metodologia de medicion de las variables respuesta del disefio de
experimentos. Los métodos utilizados para evaluar las variables de respuesta son
el porcentaje de absorcién, suavidad, y tiempo de dispersion de la gota de agua.

e Porcentaje de absorcion. Las fibras acrilicas se caracterizan por ser
hidrofébicas y debido a esto tiene una alta gama de aplicaciones en el mercado.
Hoy en dia se utilizan diferentes productos con el fin de cambiar la polaridad de
la fibra acrilica y permitir que esta se vuelva hidrofilica. El calculo del porcentaje
de absorcion se llevara a cabo utilizando una relacion (Ecuacion 1) en el que se
mide el peso de la tela antes y después de agregar 5 ml de agua Yy asi poder
determinar cudl es su porcentaje de absorcién de agua en cada una de las
muestras.

Ecuacioén 1. Porcentaje de absorcién de agua en la
fibra acrilica

g (P—-95)
% Absorcidén = — 5 x 100

Fuente. Fibras Textiles disponibles en:
http://aulavirtual.utp.edu.peffile/20111/IE/E4/02/
PI110/20111IEE402P110T083.pdf.

En donde P es el peso de la fibra himeda (fibra mojada), S es el peso de la fibra en
seco.

12 ORTEGA, Diana; BUSTAMANTE, Moisés; GUTIERREZ, Derly y CORREA, Alexander. “Mixture experiments in industrial
formulations”.  Universidad Nacional de Colombia sede Medellin. En linea [2014]: Disponible en:

http://dyna.medellin.una.edu.co/. Pag. 151
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Tiempo de dispersiéon de la gota de agua. En la industria textil para el control
de calidad al producto acabado se realiza el método de dispersion de la gota de
agua para evaluar la hidrofilidad de la fibra (afinidad por el agua), esta propiedad
es importante ya que asi se puede determinar la capacidad que tiene el tejido de
absorber.

Un tejido con baja hidrofilidad (tejido hidrofobico) tardara mas tiempo en absorber
cierta cantidad de agua por lo tanto no podra captar el bafio de tefiido.

Mediante el proceso de impregnacion y fijacion del producto desarrollado esta
prueba se realiza con el fin de observar la propiedad hidrofilica que es impartida en
la fibra acrilica.

Este método consiste en agregar una gota de agua al tejido y medir el tiempo con
gue se absorbe o se dispersa la gota.

Figura 4. Método de dispersion de la gota de agua sobre la fibra acrilica.

w
T &

t>1s

Fibra Hidrofébica Fibra Hidrofilica

Fuente. La industria texti y su control de calidad. Disponible en:
https://issuu.com/fidel_lockuan/docs/v._la_industria_textil_y su_control_de_calid
ad. [Noviembre del 2012].

Ensayo de volumen y esponjosidad. Es un método comparativo entre una
muestra de la fibra acrilica que no ha sido impregnada por el producto (muestra
blanco) y otra muestra de la misma la cual si ha sido impregnada anteriormente.
Este método consiste que mediante el proceso de impregnacion se adicione una
cantidad de suavizante del producto base a varios tejidos de la fibra acrilica
cruda de 10x10 cm; luego de ser impregnadas las muestras de tejido se dejan
secar naturalmente al sol, y al estar totalmente secas se arman columnas con la
misma cantidad de tejidos de 10x10 cm , para asi medir su altura, esta medida
se comparara con la altura de un blanco al cual no se le somete al proceso de
impregnacion del suavizante. Los tejidos con mayor suavidad son los que
presenten mayor altura de columna, la teoria muestra que la suavidad y la
“‘esponjosidad” son directamente proporcionales, se espera que las muestras
impregnadas tengan una altura superior ala del blanco.
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1.1.10 Marco legal. La norma técnica colombiana (NTC) 5604, norma en la cual se
muestran los métodos de ensayo mas apropiados para establecer las
especificaciones del producto y realizar el control de calidad de detergentes,
jabones y todos los productos similares como también indica la forma apropiada de
tomar las muestras a utilizar en cada uno de los procedimientos experimentales.
La norma técnica colombiana (NTC) 545 esta norma permite conocer cada uno de
los términos utilizados en la industria de los jabones y los detergentes.

La Asociacion de profesionales de textiles, prendas de vestir y materiales AATCC
107 “RESISTENCIA AL AGUA”. Este método mide la resistencia al agua de hilados
y de tejidos textiles tefiidos, impresos o de cualquier otro color.
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2. EVALUACION DE PROPIEDADES DEL PRODUCTO BASE EN LA FIBRA
ACRILICA

En la actualidad la produccién industrial de los suavizantes ha tenido mayor
importancia debido a que estos productos son implementados como auxiliares en la
fabricacion de textiles, a través de estos productos se busca darle un acabado
especial a las fibras dandole asi diferentes propiedades deseables por los usuarios,
una de las mas importantes es la mejora al sentido del tacto, ya que este les genera
a los tejidos una mayor suavidad y lisura.

La industria textil tiene como necesidad de controlar y caracterizar la suavidad de
los tejidos buscando que las fibras sintéticas tengan propiedades similares a las
fibras naturales. Para esto hoy en dia se han desarrollado diferentes formulaciones
en donde se ha tenido en cuenta que tan especializado ser& el producto, por lo
anterior las empresas colombianas que son productoras de textiles se ven obligadas
a importar diferentes productos para darle asi un mejor acabado al tejido ya que a
nivel nacional no hay un mercado que proporcione un producto que cumpla con las
necesidades del consumidor.

Para el desarrollo de una nueva formulacion para el presente proyecto que cumpla
con las especificaciones requeridas por las empresas consumidoras, se tomé como
base el producto fabricado por la empresa CHT el cual es TUBINGAL ACE, este
producto es importado por una de las empresas comercializadoras y fabricantes de
textiles en Colombia el cual le genera ciertas propiedades como hidrofilidad,
suavidad, espojoncidad y volumen para asi proporcionar un mejor acabado a las
fibras acrilicas.

2.1 ESPECIFICACIONES DEL PRODUCTO BASE

CHT es una empresa dedicada a la produccién de diferentes compuestos quimicos
los cuales son utilizados para diferentes sectores de la industria, como por ejemplo
generadores de funciones, materiales auxiliares y aditivos para procesos
industriales. Durante muchos afios esta empresa ha sido caracterizada por tener
dos puntos fuertes dentro de la estructura de desarrollo de producto de su empresa
las cuales son la “solucion en textiles” y “soluciones de la industria”, por lo cual para
el desarrollo de este trabajo de grado se tendra en cuenta la solucién en textiles.

Dentro de las soluciones textiles la empresa CHT posee un amplio portafolio de
productos para el cuidado textil ya que en el proceso de acabados para la fibra
acrilica se encuentran diferentes tratamientos como lo son el lavado, blanqueo y
tefido, los cuales hacen que todos estos pasos sean estresantes para la fibra y la
mayoria de sus propiedades se pierden a lo largo del proceso; La tarea del producto
base llamado TUBINGAL ACE es generar en el textil acrilico final con un acabado
suave y que le otorgue a la misma propiedades importantes como lo es la
hidrofilidad, suavidad y resistencia a un minimo de lavados; este producto actua
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como balsamo para los textiles y hace que las fibras sean suaves y flexibles de
nuevo para garantizar un procesamiento sin problemas adicionales que se puedan
presentar al final del proceso de produccion del textil hecho en fibra acrilica.

La exigencia del mercado por productos de calidad también impulsé a la industria a
desarrollar nuevas formulaciones con ciertas propiedades que le otorguen un valor
agregado en la industria textil y satisfaga las necesidades del consumidor. El
producto TUBINGAL ACE es un tensioactivo Pseudo que puede ser aplicado a todo
tipo de fibras el cual le otorga diferentes propiedades tales como:

e Hidrofilidad

e Volumen y esponjosidad

« Excelente estabilidad en valores alcalinos de pH
e Muy buena estabilidad a las fuerzas de corte

e Suavidady lisura

2.2 ACABADO TEXTIL: METODO DE IMPREGNACION DE AGENTES
QUIMICOS

Para la impregnacién el agua es el medio mas comun como disolvente para aplicar
los diferentes acabados que necesita el material textil entre los cuales esté el
proceso de impregnacion del suavizante o también denominado suavizado. Este
proceso se efectla con el fin de mejorar las caracteristicas de suavidad de un tejido,
siempre considerando su composicion y propiedades.

Para el método de impregnacién de la tela se debe tener en cuenta las condiciones
de proceso de la planta en donde se lleva a cabo la fijacion de los productos finales
que llevara la fibra acrilica una vez transformada; a nivel industrial este proceso se
lleva a cabo mediante el método de semi inmersion como se muestra en la figura 5,
el cual consta de un rodillo de impregnacion este es parcialmente sumergido en el
bafio de suavizado, gira y toca la tela a cierta velocidad para lograr la aplicacién de
la cantidad deseada de la solucion.
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Figura 5. Método de semi inmersion para materiales textiles
a nivel industrial

leii(ln/

rodillo de
s impregnacion
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Fuente. La industria textil y su control de calidad. Recuperado
marzo/25/2017. Disponible en:
https://issuu.com/fidel_lockuan/docs/v._la_industria_tex
til_y su_control_de_calidad. Noviembre del 2012.

Posteriormente el material textil es sometido a un proceso de secado con el fin de
eliminar el agua que se encuentra sobre la superficie de la tela o entre las fibras,
este proceso se puede realizar mediante hidroextraccion mecanica (Centrifugado,
aspiracién, compresion, etc) y finalmente se procede a eliminar la humedad dispersa
en los espacios entre las fibras mediante un tratamiento térmico a 90 °C durante 3
horas continuas.

2.3 PROCESO DE IMPREGNACION DEL PRODUCTO BASE EN LA FIBRA
ACRILICA

El proceso de impregnacion del producto TUBINGAL ACE se realizé a nivel de
laboratorio tomando como referencia el proceso de impregnacion anteriormente
descrito, en el cual se tomo la fibra acrilica cruda de 10x10 cm y se agregé en un
vaso de precipitado de 600 ml con 500 ml de agua empezando a calentar siguiendo
la curva de calentamiento de la figura 6 en la que inicialmente mediante una plancha
de calentamiento se elevd la temperatura hasta alcanzar los 40 °C, luego se
adicionaron de 5 a 10 gr de suavizante por cada litro de agua, posteriormente el
bafio se mantuvo con agitacion constante ya que la fibra acrilica es de naturaleza
hidrofébica y asi se favorece la impregnacion garantizando que sea de manera
uniforme hasta alcanzar los 80°C.Una vez se alcanzo la temperatura deseada se
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procedié a dejar reposar el bafio durante 15 minutos a temperatura ambiente hasta
alcanzar una temperatura de 65°C.

Figura 6. Curva de calentamiento del proceso de impregnacion del
producto en la fibra

Curva de Calentamiento

Temperatura, “C
I

0 15 30 45 B0 75

Tiempo, min

Finalmente para que el producto tuviera una mejor fijacion sobre la fibra acrilica y
asi también poder eliminar la humedad de la fibra, se realizé un proceso de secado
a una temperatura de 90 °C durante un tiempo de 30 minutos.

Este proceso se realizé tanto como para el producto base y el producto desarrollado
en el presente estudio.

2.4 METODOS DE EVALUACION DE LAS PROPIEDADES GENERADAS EN
LA FIBRA POR EL PRODUCTO TUBINGAL ACE DE CHT

Los tensoactivos o suavizantes son productos que han sido ampliamente usados
como auxiliares textiles debido a que imparten a los materiales ciertas propiedades
gue son deseables por los consumidores, entre las que se destacan mejorar la
sensacioén del tacto generando suavidad, lisura e hidrofilidad en la fibra acrilica.

Las propiedades generadas en los textiles estan determinadas por la estructura
externa e interna y la composicion quimica de las fibras; ademas es de vital
importancia tener en cuenta los procesos de fijacion que se llevan a cabo en la
produccion de textiles a gran escala debido a que son estos los causantes de
generar propiedades especificas en la tela.

De esta forma se lleva a cabo un proceso de impregnacion en la tela descrito
anteriormente, la cual se da la fijacion del suavizante TUBINGAL de CHT con el fin
de obtener las propiedades anteriormente descritas y asi tener como de referencia
a la hora de comparar con las propiedades que genera el producto desarrollado por
la empresa DACETEX LTDA.
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Los métodos que estan directamente relacionados para la evaluacion y analisis de
las propiedades generadas por el producto de la empresa CHT, en donde se busca
que la fibra acrilica impregnada por el producto tenga ciertas caracteristicas, son:
tiempo de dispersion de la gota de agua en la fibra, la resistencia durante una
cantidad de lavados, porcentaje de absorcion del producto, ensayo de volumen y

esponjosidad y evaluacibn manual como se muestra en la tabla 2.

Tabla 2. Propiedades evaluadas para el producto Tubingal ACE.

Propiedad Método de Ecuacion  Limites de Tipo de
evaluada evaluacion aprobacion por el evaluacion
consumidor

Porcentaje de Mediante una % No existen limites Cuantitativo
absorcion relacion de diferencia  Absorcion= de aprobacién, pero

de pesos de la fibra ((P- se espera que el

antes y después S))/Px100  porcentaje de

agregar 5ml de agua absorcion sea

mayor a un 50%.

Resistenciaa Lanorma AATCC Segun los limites de  Cuantitativo
una cantidad  método de prueba aprobacién estan
de lavados 61(1996) que tiene dentro de un rango

como titulo entre 10 a 20

“Resistencia al lavados

lavado casero y

comercial: acelerado
Tiempo de Este método consiste 2 a 6 segundos Cuantitativo
dispersién de  en agregar una gota
la gota de de agua al tejido y
agua medir el tiempo con

gue se absorbe o se

dispersa la gota
Ensayo de Método comparativo ~ Ah=hmx-hb se espera que las Cuantitativo
volumen 'y entre una muestra de muestras
Esponjosidad la fibra que no ha impregnadas tengan

sido tratada con otra una altura superior

muestra que ha sido ala del blanco

impregnada
Evaluacién Mediante el tacto un No hay limites de Cualitativo
manual grupo de personas aprobacion

da una calificacion
entre 1y 5.
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2.4.1 Porcentaje de absorcion. Luego de que la fibra haya pasado por el proceso
de impregnacion del suavizante de la empresa CHT (Tubingal ACE) se procede a
realizar el pesaje de la fibra antes y después de agregar 5 ml de agua y por medio
de la ecuacién 1 se podra determinar el porcentaje de absorcion. Esto se hace con
el fin de evaluar la capacidad de hidrofilidad que el producto le genera a la fibra.
Para este método de evaluacion no existen limites de aprobacion, pero se espera
que el porcentaje de absorcion sea mayor a un 50%.

2.4.2 Tiempo de dispersion de la gota de agua en la fibra. Una vez la fibra ha
sido tratada mediante el proceso de impregnacion del producto de la empresa CHT
se procede a tomar el tiempo de dispersion de la gota de agua en la fibra con el fin
de observar la propiedad hidrofilica que es impartida por el producto. Este método
consiste en agregar una gota de agua al tejido y medir el tiempo con que se absorbe
0 se dispersa la gota.

Los limites de aprobacién en el tiempo de dispersion de la gota de agua es de 2 a
6 segundos, en donde el tiempo minimo indica que el tejido es més hidrofilico por lo
tanto tiene méas capacidad de absorber.

2.4.3 Resistencia durante una cantidad de lavados. Esta prueba se realiza con
el fin de observar que tan bien se han fijado y cuanto tiempo duran los acabados
textiles en la fibra, por lo que conlleva a que el proceso de lavado se considere un
tratamiento crucial dentro del proceso textil debido a la frecuencia con la que se
realiza y por el gran impacto que este genera a la fibra.

Para determinar el numero de lavados que resiste la fibra una vez haya sido
impregnada, se realiza un ciclo de lavado comun en la lavadora durante 20 minutos,
posteriormente se realiza el proceso de secado al medio ambiente y se procede a
realizar la prueba de dispersion de la gota anteriormente descrito.

La norma AATCC método de prueba 61(1996) que tiene como titulo “Resistencia
al lavado casero y comercial: acelerado”, proporciona un método en el cual se
somete la muestra a una prueba acelerada para evaluar la solidez del color y otros
auxiliares textiles que han sido impregnados en la fibra al momento de ser lavada.
Segun los limites de aprobacion estan dentro de un rango entre 10 a 20 lavados,
siempre y cuando el lavado sea a mano o en maguina a bajas temperaturas.?

13 AMERICAN ASSOCIATION OF TEXTILE CHEMISTS AND COLORISTS (AATCC). Colorfastness to laundering,

home and comercial: accelerated. Test method 61-1996. [En linea]. Disponible en:
https://tapp.uni.edu/pdf%20files/Launderometer.pd
f. Pag. 1-2
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2.4.4 Ensayo de volumen y esponjosidad. Es un método comparativo entre una
muestra de la fibra acrilica que no ha sido impregnada por el producto (muestra
blanco) y otra muestra de la misma la cual si ha sido impregnada. Este método
consiste que mediante el proceso de impregnacién se adicione una cantidad de
suavizante del producto base a varios tejidos de la fibra acrilica cruda de 10x10 cm;
luego de ser impregnadas las muestras de tejido se dejan secar naturalmente al sol,
y al estar totalmente secas se arman columnas con la misma cantidad de tejidos de
10x10 cm , para asi medir su altura, esta medida se comparara con la altura de un
blanco al cual no se le somete al proceso de impregnacion del suavizante. Los
tejidos con mayor suavidad son los que presenten mayor altura de columna, la teoria
muestra que la suavidad y la “esponjosidad” son directamente proporcionales, se
espera que las muestras impregnadas tengan una altura superior a la del blanco
por lo que no hay limites de aprobacion establecidos.

Figura 7. Ensayo de volumen y esponjosidad

RMUESTRAS CON

SUAVIZANTE

MUESTRAS DE

AR E e EEEEEEE ALTURA
ALTURA SSSZSEZZ ES======|— TEIDOCON
BlaNcO < |[EESZZZZ ZZZZZ:Z:S SUAVIZANTE

/SIS

BASE

Fuente .F.J. CARRION. Propiedades generales de los suavizantes textiles
cationicos: Especificaciones de producto.

2.4.5 Evaluacion manual. Es un método de evaluacion subjetivo; ya que consiste
en que un grupo de personas califiquen de acuerdo a su percepcion mediante la
sensacion al tacto de cado uno de los tejidos para determinar cual es el tejido mas
suave en un global de 7 muestras. El método de calificacion consiste en dar un
puntaje de 1 a 5 donde: 1 es la puntuacion para el tacto mas suave y 5 para el tacto
mas aspero. Al final los resultados se tratan estadisticamente y se establece que la
mayor puntuacion es para la concentracidon del suavizante en el bafio de
impregnacion menos efectivo y la menor para la concentracion del suavizante en el
bafio de impregnacion mas efectiva. También puede establecerse una muestra
estandar como blanco y evaluar las demas con respecto a este.
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2.5 EVALUACION DE PROPIEDADES GENERADAS EN LA FIBRA POR EL
PRODUCTO TUBINGAL ACE

e Porcentaje de absorcion. Para determinar el porcentaje de absorcion de agua
de la fibra acrilica se realizé una prueba en donde se agrego el producto Tubingal
de CHT a diferentes concentraciones, estas concentraciones estan basadas en
las variaciones que se realizan a nivel industrial que son entre 5y 10 gramos por
cada litro de agua que son afiadidos en el proceso de impregnacion de la fibra,
posteriormente se sumergio la fibra ya suavizada en un recipiente con agua y se
realizo el proceso de secado. Se procedid a pesar la fibra himeda y secay los
datos obtenidos se describen en la tabla siguiente:

Tabla 3. Resultados obtenidos del porcentaje de absorcion del producto base

Concentracion Peso de la Peso de lafibra % de absorcion
suavizante en el fibra seca(g) Humeda(g) de agua
bafo(g/500ml)
2,5 4,0 14,2 71,5
3 3,9 14,1 71,8
3,5 4,2 13,6 69
4 4,2 13,7 68,6
4,5 4,2 13,6 68,5
S 4,2 11,8 64,4

e Tiempo de dispersion de la gota de agua. Para el control de calidad del
producto base se llevé a cabo el método de dispersion de la gota de agua para
evaluar la hidrofilidad de la fibra.

Mediante diferentes diluciones en el bafio de impregnacion variando las
concentraciones del producto base, se realizé el proceso de suavizado. Una vez
impregnada la fibra se realizé el proceso de secado a una temperatura de 90 °C
durante 30 minutos y posteriormente se agregd una gota de agua al tejido y se
procedié a tomar el tiempo de dispersion de la gota mediante un cronometro, los
datos obtenidos se muestran en la tabla 4.
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Tabla 4. Resultados obtenidos del tiempo de dispersion de la gota de
agua en la fibra acrilica impregnada con el producto base

Concentracion suavizante en el Tiempo de dispersion
bafo(g/500ml) de la gota(s)

2,5 3,80
3 8,27

3,5 3,23
4 4

4,5 4,39
5 4,05

e Resistenciadurante una cantidad de lavados. Cuando se habla de resistencia
a los lavados se refiere a la cantidad de lavados manuales a los que se sometera
los textiles sin que pierda las caracteristicas que el producto Tubingal le
proporciona a la fibra como por ejemplo la suavidad, lisura, hidrofilidad, etc. Para
determinar la cantidad de lavados que el producto resiste en la fibra, se tomaron
las muestras del textil tratadas y se realizo el lavado a mano con agua durante
20 min y luego se procedio a realizar el proceso de secado en la mufla a 90 °C
durante 30 minutos. Al final de cada ciclo de lavado se realiz6 la prueba de la
gota de agua en la cual se observa si la fibra sigue absorbiendo agua y se
determina que cantidad de lavados se mantuvo el suavizante en el textil.

Tabla 5. Resultados obtenidos del nimero de lavados que resiste el producto
base en la fibra acrilica

Lavado Porcentaje de impregnacion (%) Tiempo de dispersion de la gota (s)

1 71,3 4,82
2 69,5 5,33
3 68,8 5,24
4 68,2 6,01

Tabla 5. Continuacion

Lavado Porcentaje de impregnacion (%) Tiempo de dispersion de la gota (s)

5 68,0 6,31
6 66,3 6,51
7 64,3 7,45
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Ensayo de volumen y esponjosidad. Este ensayo se lleva a cabo tomando 5
muestras de tela sin tratar y 5 muestras de tela tratadas colocandolas sobre una
base fija formando una columna tanto para las 5 muestras tratadas como para
las no tratadas como se observa en la figura 7 y luego se mide la altura de
ambas columnas que son objeto de este ensayo.

Los tejidos con mayor suavidad son los que presenten mayor altura de columna
ya que la suavidad y la esponjosidad son directamente proporcionales.

Tabla 6. Resultados obtenidos del ensayo de volumen y esponjosidad
de las fibras acrilicas

Tela Altura mm
Tela sin tratar ( 5 muestras) 10,35
Tela tratada con el producto 16,27

TUBINGAL ACE (5 muestras)

Evaluacion Manual. Por ultimo se sometié a una evaluacion manual de las
muestras de tejido tratado por un grupo de personas (5 personas) en la que
mediante el tacto este grupo dando una calificacién entre 1 y 5 donde: 1 es la
puntuacion para el tacto mas suave y 5 para el tacto mas aspero y mediante el
promedio de las calificaciones de las cinco personas se determind que tan suave
era el tejido comparado con la muestra de tela sin tratar.

Tabla 7. Resultados obtenidos de la evaluacién manual
Muestra Promedio de las
calificaciones

Tejido sin tratar 5
c 2,5 1
o
« § 3 16
= (<B)
2 § o 35 2
+— 8 c
E o5 g 4
S g %
S o S 4,5 1,6
o c n
= o 3
o O
© 5 1,2
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2.6 ANALISIS DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS POR EL PRODUCTO
BASE (TUBINGAL ACE)

El producto Tubingal ACE es un producto hidrofilizante que imparte suavidad
mejorando el volumen y la esponjosidad de la fibra. Este producto posee ciertas
propiedades como por ejemplo puede ser aplicado a cualquier tipo de fibras, es
hidrofilo y tiene excelente estabilidad de pH, lo que hace que sea un producto
importante para el proceso de acabado de las fibras en la industria textil.

En el presente proyecto se realizé la evaluacion y el analisis de las propiedades
generadas por el producto de la empresa CHT, en donde se obtuvieron los
diferentes valores para los métodos escogidos que son: tiempo de dispersion de la
gota de agua en la fibra, la resistencia durante una cantidad de lavados, porcentaje
de absorcion del producto, ensayo de volumen y esponjosidad y evaluacion manual.

Al analizar los resultados de cada uno de los métodos se puede concluir que al
aumentar la concentracion del producto Tubingal ACE en el bafio de impregnacion,
el tiempo de dispersion de la gota de agua y el porcentaje de absorcion de agua
como se observa en la tabla 8, no son los valores Optimos ya que hay una
saturacion del producto en el tejido que impide que las moléculas de agua penetren
en los poros de la fibra.

Tabla 8. Resultados del % de absorcion y tiempo de dispersion de la gota de agua

Concentracion suavizante en % de absorcion de  Tiempo de dispersion de la

el bafio(g/500ml) agua gota de agua
4,5 68,5 4,39
5 64,4 4,05

La resistencia a una cantidad determinada de lavados y el ensayo de volumen y
esponjosidad, se realizaron a una concentracion de 2,5 g/500ml del producto
Tubingal ACE en el bafio de impregnacion debido a que esta dilucién se obtuvo el
mejor resultado en cuanto el % de absorcion de agua y el tiempo de dispersion de
la gota de agua.

Al evaluar la resistencia del producto durante una cantidad de lavados se puedo
concluir que al someter el tejido a un lavado manual el tiempo de dispersion de la
gota de agua aumenta y el porcentaje de absorcion disminuye como se observa en
la figura 8.
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Figura 8. % de Absorcién y tiempo de dispersion de la gota de agua vs
Numero de lavados

Resistencia a una cantidad de

g0 — lavados
r———— *—e
60 —

=0—% de
40 Absorcion
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0
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Numero de lavados

Por ultimo se realiz6 la evolucion manual del tejido tratado y un tejido no tratado
calificando asi la suavidad que le imparte el producto a la fibra. Al realizar esta
evaluacion se pudo concluir gue el producto le imparte suavidad y lisura a la fibra
que los valores dados por el grupo de personas son muy cercanos a 1.

Las propiedades generadas por el producto en la fibra se encuentran dentro de los
limites de aprobacién y por consiguiente estos valores servirdn como referencia
para el analisis de las propiedades generadas por la formulacion desarrollada en el
presente trabajo.
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3. DISENO DE EXPERIMENTOS

El disefio de experimentos tiene como objetivo analizar los efectos de la variacion
en la composicion de tres materias primas (antiestatico, el humectante y el TiO2
sintetizado) SObre las variables respuestas que son el tiempo de dispersion de la gota
de agua, el porcentaje de absorcién, la esponjosidad y el volumen, lo que permite
identificar las condiciones de proceso y la planeacién del proceso experimental, para
luego determinar la configuracion de factores que optimiza los resultados.

3.1 HIPOTESIS

El disefio de un experimento es un procedimiento en el cual se busca crear
diferentes pruebas con el objetivo de verificar una o varias hipétesis que han sido
planteadas junto con un problema determinado, esto se realiza con el objetivo de
medir el efecto del cambio en una o varias variables de entrada.'#

En este punto se planteo las hipétesis de forma concreta, limitando los alcances del
experimento para asi realizar un analisis de los resultados obtenidos en las variables
de respuesta.

e HIPOTESIS NULA

De la suavidad se espera que a mayor cantidad del componente antiestéatico y el
humectante, la muestra deberia dejar mas suave y con mayor volumen la fibra.

e HIPOTESIS ALTERNAS

v El comportamiento esperado de las mezclas a realizar en la experimentacion se
espera que el tiempo de dispersion de la gota de agua en la fibra acrilica se
encuentre entre 5y 10 segundos.

v Se espera que las muestras de las mezclas desarrolladas en la experimentacion
que tienen cantidades elevadas del TiO2, no presenten el mejor comportamiento
puesto que habria una saturacion del compuesto en la fibra y por lo tanto no
tendra la capacidad de absorber.

v El porcentaje de impregnacion en la fibra acrilica se espera que los valores estén
dentro de un rango de 50% a 80% ya que este es un factor importante a la hora
de evaluar la hidrofilidad de la misma

14 UDLAP. Teoria de disefo de experimentos. Capitulo No 4, En linea:
http://catarina.udlap.mx/u_dl_a/tales/documentos/lem/salvador_s_g/capitulo4.pdf
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3.2 METODOLOGIA PARA LA SELECCION DEL DISENO DE EXPERIMENTOS

Figura 9. Esquema del experimento para el desarrollo de un tensioactivo
cationico

Factores controlables: Temperatura,
agitacion, concentracion de los
compuestos, duracion del proceso

Entradas:
Antiestatico Salida:
Humectante PROCESO Tensioactivo
) cationico
TiO2
Factores no controlables:

Temperatura ambiente, errores
humanos.

3.2.1 Identificacién del objetivo de la experimentacion. El desarrollo
experimental tiene como objetivo evaluar los efectos que producen las diferentes
variaciones en las composiciones de las materias primas en cada una de las
mezclas a realizar sobre las variables de respuesta, esto con el fin de conocer la
mezcla que cumpla con las hip6tesis planteadas y los limites de aprobacion por el
consumidor.

3.2.2. Determinaciéon de los componentes. En el planteamiento del disefio de
experimentos se requiere conocer el comportamiento de tres diferentes materias
primas como lo son, el antiestatico, el humectante y el didéxido de titanio teniendo en
cuenta que este Ultimo compuesto es sintetizado mediante el proceso de Sol-gel en
el cual se busca obtener pequefias particulas que sirven para encapsular la
molécula de agua dentro de la fibra y asi generar la propiedad de hidrofilidad. Estos
compuestos son los factores mas importantes que afectan la muestra.
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3.2.3 Seleccién del disefio de experimentos. Cuando los factores
experimentales a ser estudiados son componentes de una mezcla, la funcion de la
respuesta tipicamente depende sobre las proporciones relativas de cada
componente, no de la cantidad absoluta, por lo que los factores no pueden ser
variados de forma independiente sobre algun otro.

Para el desarrollo experimental de este proyecto, se establecieron los limites inferior
y superior que restringen las proporciones de los componentes. Por lo anterior el
disefio mas adecuado es el de vértices extremos, el cual consiste en colocar las
corridas en cada vértice de la regién del disefio, sin tomar en cuenta su forma con
el fin de elegir puntos de disefio que abarquen adecuadamente el espacio de
disefio.

3.2.4 Consideraciones para el disefio de experimentos

e Los niveles se toman como el porcentaje de las composiciones de cada uno de
los compuestos de la mezcla, los cuales son Humectante, Antiestatico, TiO2
(sintetizado) y por lo tanto la suma de las composiciones debe ser igual a un
100%.

e Através de este disefio se permite variar los tipos de compuestos a utilizar y asi
poder analizar las diferentes posibilidades para determinar la combinacion
optima de las muestras que se adecue con las especificaciones requeridas.

e Los niveles de cada uno de los factores no pueden ser alterados ni variar de
forma independiente, puesto que el cambio en uno de ellos altera el valor de los
otros.

e Los niveles representan proporciones de la composicién, por lo que no pueden
presentarse valores negativos.

3.2.5 Niveles del disefio de experimentos. Los rangos de concentracion
proporcionados por la empresa DACETEX LTDA., seran utilizados como los niveles,
una restriccidbn importante que se tiene en este proyecto es que al ser una
composicion la suma de los niveles, debe ser igual al 100%.

La siguiente tabla resume lo dicho anteriormente:

Tabla 9. Niveles del disefio de experimentos

Factores o variables Nivel (% en peso)
independientes Menor Mayor
Antiestatico 70 80
Humectante 19,5 29,5
TiO2 (Sintetizado) 0,25 0,5
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3.2.6 Variables de respuesta del disefio de experimentos. Se seleccionaron las
siguientes variables de respuesta:

e Porcentaje de absorcion
e Tiempo de dispersién de la gota de agua
e Suavidad

3.2.7 Software para el desarrollo del disefio de experimentos. Para el
desarrollo del disefio de experimentos se hizo uso de una herramienta estadistica
llamada STATGRAPHICS Centurion el cual combina una amplia gama de
procedimientos analiticos con extraordinarios graficos interactivos para
proporcionar un entorno integrado de analisis.*®

3.3 METODOLOGIA PARA EL DESARROLLO DE LA FORMULACION

Para el desarrollo de la formulacion se tiene en cuenta el uso de un antiestatico el
cual es la base del tensoactivo catiénico desarrollado por la empresa DACETEX
LTDA., un humectante y diéxido de titanio el cual se sintetizo mediante el proceso
de Sol-gel con el fin de lograr un encapsulamiento del suavizante en la fibra acrilica,
este proceso se realizé con base a tesis desarrollada que tiene como titulo “Sintesis
de TiO> mediante procesos sol-gel para su aplicacion en procesos fotocataliticos”
realizado por Rubén Sanchez Hernandez, en este método se lleva a cabo una
reaccion de esterificacion entre acido acético y etanol (Reaccion 1) con el fin de
controlar la hidrolisis del isopropéxido de titanio (Reaccion 2) mediante el agua que
se forma.

Reacciéon 1. Reaccién de esterificacion

H;S504, 55°C
CH,CH,0H + CH;COOH —*"5 H,0 + CH;COOCH,CH,

Etanol Acido acético Agua Etanoato de etilo

Reaccion 2. Reacciéon de hidrdlisis

Ti(Oisopro), + H,0 — Ti(OH)4 + IsoproOH

Isopropoxido Agua  Hidréxido de  Isopropanol

de titanio o
titanio

15Statgraphics.Net. STATGRAPHICS Centurion. [En linea]. Disponible en:
http://www.statgraphics.net/
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La sintesis de dioxido de titanio se llevo a cabo en una capsula de extraccién en
donde se realiz6 el montaje de una plancha de calentamiento sobre la cual se coloca
un vaso de precipitado de 500 ml agregando 75 ml de etanol absoluto y se calienta
hasta alcanzar la temperatura de reaccién de sintesis deseada (65°C). A
continuacion se afiaden 34 ml de isopropoxido de titanio y se deja homogenizar la
mezcla aproximadamente durante 10 minutos. Cuando la mezcla esta homogénea
se afiaden 60 ml de acido acético y 3 ml de acido sulfarico que actia como
catalizador de la reaccion de esterificacion.

Transcurrido un tiempo que depende de la temperatura elegida y el catalizador, se
forma un gel blanquecino, momento a partir del cual se deja dos horas para que se
produzca la hidrdlisis completa, manteniéndose la agitacion. Las reacciones que
tienen lugar son dos: la reaccion de esterificacion, por la cual se forma el agua, y la
reaccion de hidrolisis del alcéxido de titanio, que se da a partir del agua formada.
Para obtener la muestra final de dioxido de titanio, el xerogel se realiza un
tratamiento térmico en el cual se deja secar en una estufa durante la noche a 90°C,
una vez seco se procede a triturar el solido y se calcina en una mufla a una
temperatura de 550°C. En este tratamiento se eliminan el exceso de alcohol y acido
y se completa la cristalizacion formando el TiO2 sintetizado (Reaccion 3).

Reaccion 3. Formacion de TiO2
sintetizado.
Ti(OH), = TiO,

Una vez sintetizado el diéxido de titanio mediante el método de Sol-gel se procede
a preparar las muestras del tensioactivo cationico con los compuestos ya antes
mencionados.

La metodologia del proceso completo se muestra en el Anexo B.

3.4 EXPERIMENTACION

3.4.1 Datos del disefio de experimentos. La siguiente tabla presenta las
composiciones que debe tener cada una de las muestras a analizar, con ayuda de

la version de prueba del programa Statgraphics Centurion se obtuvo el disefio de
experimentos de mezcla teniendo en cuenta las los niveles descritos anteriormente.
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Tabla 10. Composicion de las muestras del
experimentos
No Antiestatico Humectante TiO2
Muestra (9) (9) (9)
1 80 19,75 0,25
2 80 19,5 0,5
3 70 29,75 0,25
4 70 29,5 0,5
5 77,5 22,1875 0,3125
6 77,5 22,0625 0,4375
7 72,5 27,1875 0,3125
8 72,5 27,0625  0,4375
9 80 19,625 0,375
10 75 24,75 0,25
11 75 24,5 0,5
12 70 29,625 0,375
13 75 24,625 0,375

disefio de

La tabla anterior representa un disefio Vértices extremos el cual estudiara los
efectos de 3 componentes en 13 corridas con una réplica para un total de 26
muestras las cuales han sido completamente aleatorizados. El disefio debera ser
ejecutado en 2 bloques, esto aportara proteccion contra el efecto de variables
ocultas. Puesto que el modelo seleccionado es cubico, el disefio intentara ajustar
un modelo con todos los términos de primero y segundo orden, y con algunos

términos de tercer orden.

3.5 METODOLOGIA DE MEDICION DE LAS VARIABLES RESPUESTA

Para la validacion de la formulacién se tomaron los siguientes métodos para evaluar

las variables respuesta con el fin de obtener la formulacion 6ptima.

e % de absorcion. El estado hidrométrico se puede evaluar en porcentaje segun

la ecuacion 2.

Ecuacion 2. Porcentaje de absorcion de agua
en la fibra acrilica.

(P-9)

% Absorcion =

x 100

Fuente. Fibras Textiles. [En linea] disponible en:
http://aulavirtual.utp.edu.pe/file/20111/1IE/E4/02/P110/2

0111IEE402PI110T083.pdf.
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e Suavidad. Para evaluarla se seleccioné el ensayo de volumen y esponjosidad,
para cuantificarlo se utilizé la Ecuacion 3.

Ecuacion 3. Cambio de la suavidad de las fibras
Ah = hmx — hb

Fuente. Fibras Textiles. [En linea] disponible en:
http://aulavirtual.utp.edu.pe/file/20111/IE/E4/02/P110
/20111IEE402P110T083.pdf.

Donde:

Ah: Cambio de altura de la columna de telas
hmx: Altura de la columna después de utilizar una muestra x
hb: Altura de la columna del blanco

e Tiempo de dispersion de la gota de agua. Este método consiste en agregar una
gota de agua al tejido y medir el tiempo con que se absorbe o se dispersa la
gota.

3.6 VALIDACION DE LA FORMULACION

Para la validacién de la formulacién se tuvieron en cuenta los resultados obtenidos
durante la evaluacibn de las variables respuesta, los cuales fueron datos
determinantes para determinar la formulacion final del tensioactivo cationico para
las fibras acrilicas.

3.6.1 Analisis de los resultados de las variables respuesta. En la Tabla 11 se
muestran los valores obtenidos con su respectivo andlisis para cada uno de las 26
muestras preparadas en los laboratorios del Sena, a las cuales se les midieron %
de absorcion, tiempo de dispersion de la gota de agua y suavidad, cada uno de los
analisis que se muestran en esta parte son la respuesta a las hipétesis planteadas
antes del desarrollo de los experimentos. A continuacion se presenta el analisis de
los resultados obtenidos de la tabla 10 con respecto a las hip6tesis planteadas en
la fase inicial del disefio de experimentos:

Tiempo de dispersiéon de la gota de agua

e Los valores del tiempo de dispersion de la gota de agua de las 26 muestras
analizadas se encuentran dentro de un rango 1,58 a 14,33 segundos. El rango
esperado en la experimentacién se encontraba entre 5 y 10 segundos, esto
indica que el comportamiento de las mezclas que tienen un tiempo mayor a 10
segundos comprueban que el producto no le genera la propiedad de hidrofilidad
a la fibra y por lo tanto esas combinaciones no son ¢ptimas para la formulacion
final.

51



Al realizar el andlisis de cada una de las combinaciones aleatorizadas
propuestas por el programa de analisis estadistico, el comportamiento del tiempo
de dispersion de la gota de agua para las muestras No 8 y 9 (tabla 11) fueron
el esperado puesto que los valores obtenidos para cada una de ellas fue de 1,58
segundos y 1,68 segundos respectivamente, lo que significa que las
formulaciones de cada una de las muestras generan la propiedad de hidrofilidad
en la fibra acrilica.

Porcentaje de impregnacion

En cuanto al porcentaje de impregnacion en la fibra acrilica los resultados
obtenidos oscilan entre 68% y 72% estos resultados son satisfactorios ya que
los valores planteados en la hipotesis alterna se encontraban dentro de un rango
de 50% a un 80 % ya que este es uno de los factores mas importantes al
momento de evaluar la hidrofilidad de la fibra acrilica.

Al analizar las muestras de las mezclas desarrolladas en la experimentacion se
pudo corroborar que las mezclas que poseen mayor cantidad TiO2 no
presentaron el mejor comportamiento puesto que habria una saturacién del
compuesto en la fibra y por lo tanto no tendra la capacidad de absorber, como
por ejemplo las muestras No 2 y 4 donde la composicion del didéxido de titanio
es de 0,5% y el porcentaje de absorcion para cada una de ellas es de 68,2088 y
68,9057 respectivamente.

Suavidad

Al analizar la suavidad generada en la fibra por cada una de las muestras se
corroboré la hipotesis nula, en donde se afirma que esta propiedad no depende
de la cantidad del componente TiO2 afadido en la mezcla sino que esta se ve
afectada por la proporcion de los componentes antiestatico y humectante que
se encuentre en la mezcla.
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Tabla 11. Resultados de las variables estudiadas para la combinacion de antiestatico, humectante y TiO2

MuNegtra Bloque Antiestatico Humectante  TiO(sintetizado) % de absorcién (;iiir;grc;i%i Suavidad

Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje segundos Mm
1 1 80 19,75 0,25 69,2927 5,68 4.5
2 1 80 19,5 0,5 68,2088 5,32 5,16
3 1 70 29,75 0,25 69,3487 3,98 6,14
4 1 70 29,5 0,5 68,9057 3,24 4,09
5 1 77,5 22,1875 0,3125 68,3575 9,54 4,37
6 1 77,5 22,0625 0,4375 71,3278 12,86 2,51
7 1 72,5 27,1875 0,3125 71,2319 14,33 3,48
8 1 72,5 27,0625 0,4375 69,4394 1,58 3,82
9 1 80 19,625 0,375 68,7509 1,68 2,77
10 1 75 24,75 0,25 66,0431 6,78 3,19
11 1 75 24,5 0,5 67,7714 11,83 3,22
12 1 70 29,625 0,375 67,6715 6,89 4,14
13 1 75 24,625 0,375 66,9246 7,82 2,51
14 2 80 19,75 0,25 68,7258 5,33 4,08
15 2 80 19,5 0,5 69,3282 5,24 4,19
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Tabla 11. Continuacion

MuNeztra Bloque Antiestatico Humectante TiOy(sintetizado) % de absorcion ;iiiggrc;i%i Suavidad
Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje segundos Mm
16 2 70 29,75 0,25 68,8814 5,01 3,31
17 2 70 29,5 0,5 68,8827 9,01 4,48
18 2 77,5 22,1875 0,3125 69,3855 6,51 3,96
19 2 77,5 22,0625 0,4375 68,4546 5,45 3,13
20 2 72,5 27,1875 0,3125 71,7406 12,36 2,17
21 2 72,5 27,0625 0,4375 69,0974 9,67 118
22 2 80 19,625 0,375 68,6420 7,96 3,08
23 2 75 24,75 0,25 68,2892 12,03 2,63
24 2 75 24,5 0,5 69,6277 7,85 3,01
25 2 70 29,625 0,375 69,5581 10,02 2,72
26 2 75 24,625 0,375 68,1765 10,85 2,98
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3.6.2 Analisis delavarianza. En latabla 12 se encuentra el analisis de la varianza
para cada una de las variables respuestas con sus respectivas correlaciones
matematicas y valores de R-cuadrado y Valor. Estos calculos fueron realizados el
programa por Statgraphics Centurion.

Tabla 12. Andlisis de la varianza para cada una de las variables respuestas

Variable Valor-P  R- cuadrado Ecuacion. Valor
respuesta (%) Optimo
% De 0,9357 20,2924 % de absorcion = (68,7426 xA) T70%
absorcion + (69,3801 x H)

—(2727,56 X T)

—(3,7315 x A

x H) + (2864,54

XAXT)

+(2837,05 x H
xT) + (207,497

XAXHXT)
Tiempo de 0,3960 43,2021 Tiempo de dispersion 3,21 (s)
dispersion de = (4,0947 x A)
la gota de + (6,01963 x H)
agua —(5482,98 X T)

+ (20,2923 x A
x H) + (5670,16
XAXT)

+ (5635,73 x H
x T) — (355,377
XAXHXT)

Suavidad 0,0416 64,094 suavidad = (4,41738 X A) 4,6 (mm)
+(4,5137 X H)
+ (561295 x T)
— (387656 x A
x H) — (5746,09
XAXT)
—(5764,76 x H
x T) — (35,3082
XAXHXT)

El modelo estadistico empleado fue un ANOVA Multifactorial, el cual describe el
impacto de dos o mas factores (Antiestatico, humectante TiOz (sintetizado)) sobre
una variable independiente o variable respuesta (% de absorcidn, tiempo de
dispersion de la gota de agua y suavidad). Este procedimiento esta disefiado para
experimentos relativamente simples, tales como experimentos factoriales con
efectos fijos en donde se corren una serie de pruebas para determinar si hay
diferencias significativas entre las medias de las variables dependientes a diferentes
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niveles de los factores y también para establecer si hay interacciones entre los
factores.

e Valor —-P. Se define como el nivel de significacion menor que llevaria a rechazar
la hipotesis Nula, por lo tanto este valor debe ser menor a 0.05 (5%) para poder
corroborar que entre las variables de entrada o los factores existe algin grado
de asociacion con respecto a las variables de respuesta, por el contrario si dicho
valor es mayor a 0.05 es porque no se puede comprobar que exista asociacion
entre dichas variables y por lo que se rechaza la Hipétesis nula.

Tabla 13. Analisis del valor —P para cada uno de los factores

Factores o Valor —P Analisis del Valor —P
variables
respuestas
Tiempo de 0,3960 En el analisis de la varianza para el modelo cubico
dispersion de especial el valor-P es mayor que 0.05, por lo tanto
la gota no hay una relacion estadisticamente significativa
entre las variables y las combinaciones de los
% de 0,357 componentes.
absorcion
Suavidad 0,0416 Para el modelo cubico especial el valor-P, para

este factor es menor que 0.05, por lo tanto existe
una relacion estadisticamente significativa entre
suavidad y los componentes, con un nivel de
confianza del 95,0%.

Segun el Valor-p obtenido de la variable respuesta de Suavidad descrito en la tabla
13, es un valor que esté por debajo de 0.05 por lo que se puede aceptar la hipétesis
nula ratificando que a mayor cantidad del componente antiestatico y del humectante
mayor sera la suavidad generada por la mezcla en la fibra.

e R- cuadrado. Este valor permite saber qué porcentaje de variabilidad existe
entre el modelo estimado en el analisis y las variables de respuesta, ademas
permite al investigador conocer que tan bien el modelo estimado explica los
datos observados de la respuesta, el rango del R-cuadrado va de 0% al 100%.

De acuerdo con los datos reportados en la tabla 12 se tiene que la variable
respuesta de Suavidad present6 los mayores valores de R -Cuadrado para cada
una de las variables estudiadas, lo que indica que esta variable respuesta explica el
64,094% de la variabilidad en el modelo.
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Para el tiempo de dispersion de la gota de agua y el % de absorcion los valores de
R-cuadrado son inferiores al 50%, lo que demuestra que los datos son altamente
variables con respecto al modelo matematico empleado y por lo tanto el modelo no
representa el comportamiento de estas variables respuesta.

e Ecuacidn. Las ecuaciones dadas por el programa Statgraphics Centurion son
las que relacionan matematicamente el comportamiento de las variables de
respuesta (% de absorcion, tiempo de dispersion de la gota y suavidad) con
respecto a los factores estudiados. Esto permite obtener un resultado tedrico de
estas variables, para diferentes formulaciones variando las concentraciones de
componentes en la mezcla.

e Valor 6ptimo. Mediante la estimacion de un modelo matematico, el programa

Statgraphics Centurion determina la combinacion de factores que puede mejorar
el rendimiento de cada una de las variables de respuesta.

e 9% de absorcién

Tabla 14. Combinacion de los niveles de los factores para optimizar la
variable respuesta (% de absorcién)

Factor Bajo Alto Optimo
Antiestatico 70,0 80,0 71,01
Humectante 19,5 29,75 28,67
TiO2(sintetizado) 0,25 0,5 0,312

Esta tabla muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual maximiza
el % de absorcién sobre la region indicada

57



e Tiempo de dispersion de la gota de agua

Tabla 15. Combinacion de los niveles de los factores para optimizar la variable
respuesta (Tiempo de dispersion de la gota de agua)

Factor Bajo Alto Optimo
Antiestatico 70,0 80,0 80,0
Humectante 19,5 29,75 19,56
TiO2(sintetizado) 0,25 0,5 0,43

Esta tabla muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual minimiza
Tiempo de dispersion sobre la regién indicada
e Suavidad

Tabla 16. Combinacion de los niveles de los factores para optimizar la variable
respuesta (suavidad)

Factor Bajo Alto Optimo
Antiestatico 70,0 80,0 70,0
Humectante 19,5 29,75 29,72
TiO2(sintetizado) 0,25 0,5 0,27

Esta tabla muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual maximiza
la suavidad sobre la region indicada

3.7 SELECCION DE LA COMBINACION ANTIESTATICO, HUMECTANTE Y
TiO2 (SINTETIZADO)

En concordancia con los datos presentados en la Tabla 11 y el analisis previo que
se realiz6 de los resultados del ANOVA Multifactorial para valor-P y R-Cuadrado
presentados en la tabla 12, la formulacibn que mas cercana se encuentra a los
valores 6ptimos dados por el programa Statgraphics Centurion es la de la muestra
No 1y ademas los valores estan dentro de los limites de aprobacion estipulados en
las hipotesis alternas.
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Tabla 17. Resultados de las variables respuesta para la muestra No 1 y los
valores 6ptimos

Variables respuesta Muestra No 1 Optimo
% de absorcion 69,2927 70
Tiempo de dispersion de 5,68 3,21
la gota de agua
(segundos)
Suavidad (mm) 4,5 4,6

Tabla 18. Composicion de la Mezcla No 1

Factor Composicidn (%)
Antiestatico 80
Humectante 19,75

TiO2 (sintetizado) 0,25
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4. ANALISIS DE LAS PROPIEDADES OBTENIDAS EN LA FIBRA ACRILICA
GENERADAS POR EL PRODUCTO BASE Y EL DESARROLLADO

Con el fin de determinar si la produccion del tensoactivo cationico hecha por
Dacetex posee las mismas caracteristicas del producto TUBINGAL de CHT se lleva
a cabo una comparacién de los resultados obtenidos por ambos suavizantes
mediante los métodos escogidos previamente (porcentaje de absorcién, tiempo de
dispersion, suavidad) para poner a prueba las propiedades que mas importancia
tiene a la hora de ser utilizados en la industria.

4.1 PORCENTAJE DE ABSORCION

La tela sometida a estas pruebas es una fibra acrilica con un contenido del 100%
de Poliacrilonitrilo la cual la hace una fibra resistente al agua (hidréfoba).

Una vez que la fibra haya sido tratada en el proceso de impregnacion con el
producto de CHT y con el producto desarrollado en el presente proyecto se procede
a determinar el porcentaje de absorcion.

Mediante la ecuacioén 1 se realiza el célculo del porcentaje de absorcion, método en
el cual se mide el peso de la tela antes y después de agregar 5ml de agua.

Este calculo se realizé para 3 muestras de fibras acrilicas: Fibra cruda (sin tratar),
Fibra tratada con el producto de CHT y Fibra tratada con el producto desarrollado
para la empresa DACETEX Ltda., los resultados se muestran en la siguiente tabla.

Tabla 19. Porcentajes de absorcion para 3 muestras de fibras

Muestra de Fibra Porcentaje de Absorcion (%)
Fibra sin tratar 20,234
Fibra tratada con el producto de CHT 71,522
Fibra tratada con el producto de DACETEX 69,292

Los resultados presentados en la tabla 19 permiten analizar qué tanto como el
producto de la empresa de CHT y el de la empresa DACETEX crea una capacidad
hidrofilica en la fibra, por lo tanto permite que esta tenga el poder de absorber una
mayor cantidad con respecto a la fibra sin tratar.

Segun el resultado obtenido de la fibra tratada con el producto de DACETEX se
puede concluir que al incorporar el didxido de titanio que es sintetizado mediante el
proceso de sol-gel en la mezcla, es el componente que le otorga la propiedad de
hidrofilidad a la fibra y dado que el resultado es cercano al resultado de la muestra
tratada por el producto de CHT indica la funcionalidad del producto en el mercado.
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4.2 TIEMPO DE DISPERSION DE LA GOTA DE AGUA

El analisis del tiempo de dispersion de la gota se realiza luego de que la fibra sea
tratada y suavizada mediante el proceso de impregnacion con el producto de CHT
y con el producto desarrollado.

El andlisis de esta propiedad estad dado por el tiempo que se demora la gota en
dispersarse en la tela y se puede apreciar que la diferencia en los tiempos para el
producto de CHT y el producto desarrollado para la empresa DACETEX con
respecto a la fibra sin tratar es amplio segun los resultados obtenidos en la tabla 18,
esto conlleva a que la muestra tratada por el producto desarrollado en el presente
proyecto es una formulacién con bajo tiempo de dispersion pero que no resulta ser
la opcién mas indicada para la sustitucién del producto Tubingal en el mercado.

Los limites de aprobacion para el tiempo de dispersion de la gota que estan dados
por una de las empresas consumidoras es de 2 a 6 segundos.

Tabla 20. Resultados del analisis del tiempo de dispersion de la gota

de agua
Fibra Tiempo (s)
Fibra sin tratar 120
Fibra tratada con el producto de CHT 3,8

Fibra tratada con el producto de DACETEX 5,68

4.3 SUAVIDAD

Esta propiedad es evaluada mediante el ensayo de Esponjosidad y volumen que
esta dado en términos de la diferencia de altura (ecuacién 3) que existe entre las
muestras de la tela cruda y las muestras tanto de la empresa de CHT como la
muestra desarrollada para la empresa DACETEX la cual fue escogida por los
autores del presente proyecto (Muestra No 1).

Teniendo en cuenta que el volumen y la esponjosidad son directamente
proporcionales a la suavidad de un tejido, por consiguiente si la diferencia de alturas
entre la fibra sin tratar y la fibra tratada con el producto es amplia se deduce que el
producto aplicado le imparte suavidad a la fibra.

Los resultados obtenidos para los productos de CHT y DACETEX se muestran en
la tabla 21; donde la altura de las fibras tratadas con el producto de DACETEX fue
cercana a la altura del producto de la empresa de CHT (Tubingal), esto quiere decir
que la funcionalidad del producto en términos de suavidad cumple.
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Tabla 21. Resultados del analisis de la suavidad (Ensayo de
Esponjosidad y volumen)

Fibra Ah (mm)
Fibra sin tratar 0
Fibra tratada con el producto de CHT 5,92

Fibra tratada con el producto de DACETEX 4,5

Al analizar los resultados obtenidos se puede observar que el producto de la
empresa CHT (Tubingal) con respecto al producto desarrollado para la empresa
DACETEX, le imparte mas suavidad a la fibra ya que la diferencia de altura entre la
fibra tratada por este producto y la fibra sin tratar es de 5,92 mm valor que se
encuentra por encima pero cercano al valor obtenido por el producto desarrollado
en el presente proyecto.

En el ensayo de esponjosidad y volumen no hay limites de aprobacion, pero
teniendo como referencia el valor obtenido por el producto de la empresa de CHT,
el producto desarrollado se acerca a dicho valor en un 76%, por lo tanto la
funcionalidad del producto en términos de suavidad si cumple.

4.4 DIFERENCIA NANOTECNOLOGICA ENTRE EL PRODUCTO BASE Y EL
PRODUCTO DESARROLLADO PARA LA EMPRESA DACETEX Ltda.

4.4.1 Influencia nanotecnolégica en el desarrollo de la formulacién del
tensioactivo cationico. La nanotecnologia es una ciencia que trata los diversos
fendmenos, propiedades y caracteristicas de los materiales en escala nanométrica
(1 x 10° m). A través de investigaciones se han determinado que los materiales a
nanoescala ya que esta tecnologia permite conseguir mejorar las propiedades
fisicas de ciertos materiales.

Por esto, la nanotecnologia es también conocida como la Segunda Revolucion
Industrial, debido a las numerosas aplicaciones que tiene en todos los campos de
la ciencia y la tecnologia.'®

El uso de nanotecnologia en este proyecto de grado esté establecido por la sintesis
de dioxido de titanio mediante el proceso de sol-gel con el fin reducir el tamafio de
las particulas para que asi pueda ser utilizado como un componente esencial dentro

16 PENA, Laura. La nanotecnologia para el desarrollo de productos innovadores. Centro de innovacion
BBVA.[2013] [En Lineal]. Disponible en:
http://www.centrodeinnovacionbbva.com/blogs/emprendedores/post/la-nanotecnologia-para-el-
desarrollo-de-productos-innovadores
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de la mezcla del producto, en donde se desea mejorar el encapsulamiento a nivel
microscoépico y ademas generar la propiedad de hidrofilidad en la fibra acrilica.

4.4.2 Andlisis de las muestras mediante microscopia de fuerza atdmica
(AFM). El principio del método de microscopia de fuerza atdmica esta basado en el
funcionamiento de un microscopio (Microscopio de fuerza atémica) en el cual
interactda la punta cristalina del mismo y la superficie de una muestra, es un
instrumento mecano-06ptico capaz de detectar fuerzas del orden de los nanomewton
proporcionando imagenes tridimensionales de superficies con alta resolucion
espacial en tiempo real. Gracias a esto el AFM es empleado en la caracterizacion
de materiales para determinar sus propiedades fisicas.

El AFM (Figura 10) presenta los siguientes componentes, una pequefia punta aguda
en el extremo libre de un cantiléver que explora sistematicamente la superficie de
interés para generar una imagen topografica. El cantiléver es de 100-200 mm de
largo, con una punta que es so6lo unos pocos micrometros de largo y
aproximadamente 10 nm de diametro en su apice. Las fuerzas entre la punta y la
superficie de la muestra hacen que el cantiléver se doble. La deflexion se mide con
un dispositivo, tal como una palanca éptica y se utiliza para generar un mapa de la
superficie topografica. La palanca 6ptica consiste en un haz de laser enchapado en
oro en la parte posterior de reflexion del cantiléver y un fotodetector (PSPD) que
registra la posicién del haz reflejado.’

Figura 10. Esquema de representacion del microscopio de

fuerza atomica (AFM)

Light nucroscope
Laser diode
[ Detecior
LY

L 4

Cantidever -
Sample

Fuente. Estudio por microscopia de fuerza atomica (AFM) del
soporte de TiO2 sobre vidrio para la degradacion de
contaminantes por fotocatalisis heterogénea [En linea].

17 GIRALDO, Maria y ROBLEDO, Laura. Estudio por microscopia de fuerza atémica (AFM) del soporte de TiO; sobre vidrio
para la degradacidon de contaminantes por fotocatdlisis heterogénea. Universidad tecnoldgica de Pereira. [En lineal.
Disponible en: http://repositorio.utp.edu.co/dspace/bitstream/handle/11059/6020/541395G516e.pdf?sequence=1. Pag
32-33.
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4.4.3 Metodologia para el analisis de las muestras por microscopia de fuerza
atdomica (AFM). Se realiz6 un andlisis por medio del microscopio de fuerza atdbmica
en el que se observo el diéxido de titanio que se obtuvo por sol-gel, el suavizante
de CHT y el suavizante nuevo a partir de la formulacion elegida por los
investigadores que se obtuvo en el disefio de experimentos.

Para la preparacion de cada una de las muestras se utilizaron portaobjetos de vidrio
con medidas de 3cm de ancho por 5 cm de largo, que previamente fueron lavados
con agua y jabon y posteriormente se secaron en la mufla a 90 °C durante 20
minutos para eliminar la humedad.

Una vez retirada la humedad de los portaobjetos se procedi6 a dispersar cada una
de las muestras en estos, en donde se buscé formar una pelicula uniforme sobre la
superficie para poder ser analizada.

El analisis se llevo a cabo una vez por placa y cada analisis consistio en recorrer
y estudiar 50 um de la superficie. El tiempo de analisis por cada placa fue de 10 a
15 minutos y los resultados arrojados fueron las imagenes topogréaficas de las
superficies de los materiales.

Las muestras analizadas fueron 3, TiOz2 sinteTizapo), Tubingal de la empresa de CHT,
formulacion desarrollada para la empresa DACETEX Ltda.

Las imagenes obtenidas se analizaron mediante el software Nanosurf C3000 y a
continuacion se presentan las topografias para cada una de las muestras:

Figura 11. Topografia del TiO2 intetizado) diluido en agua

Deflection - Derived data

50um

Derived data 377mY

Deflection range

Om
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Figura 12. Topografia del producto base

50um

Mean fit 366m"

Deflection range

Om

S50um

Mean fit 237m'

Deflection range

Om xX* 50um
Con el analisis de AFM se hizo la comparacion de las rugosidades obtenidas entre
las muestras del TiOz Sintetizado, producto base (Tubingal) y producto desarrollado
en el presente proyecto (DACETEX Ltda.). En cada caso, se obtuvo que en las
muestras aumento la rugosidad; lo que quiere decir que el TiO2 se adhirié al
material, generando cambio en la topografia.
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Figura 14. AFM en 3D del producto base

Z-Axis - Scan forward Line fit

Line fit 5,29um

La imagen que arroja valores con mayor rugosidad es la del tensioactivo catidnico
desarrollado en el presente proyecto como se observa en la figura 13.

Figura 15. AFM en 3D del Tensioactivo cationico
Z-Axis - Scan forward Line fit

Line fit 4, 73um

En la figura 11 se realizd una disolucion del didxido de titanio sintetizado en la cual
se disperso6 la muestra en un portaobjetos de vidrio y se llevé al microscopio de
fuerza atémica, esta imagen muestra granulos de didxido que se encuentran
presentes en la superficie de la muestra, cabe resaltar que este analisis de la
microscopia de fuerza atébmica no es un método para determinar la existencia de
algun tipo de compuesto pero si un analisis superficial de la muestra que se
encuentra analizando. En las figura 12 se observa una superficie plana la cual
debido a su rugosidad baja demuestra que en la superficie no hay presencia de
granulos de algin compuesto que pueda influir en la funcionalidad del producto y
en la figura 13 la rugosidad es mas alta y demuestra la presencia de solidos
representados en picos en la figura 15.
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Con el apoyo de la tesis que tiene como titulo “Estudio por microscopia de fuerza
atomica (AFM) del soporte de TiO2 sobre vidrio para la degradacion de
contaminantes por fotocatalisis heterogénea” proyecto en el cual se analizan
diferentes muestras de TiO2 mediante microscopia de fuerza atomica. Con
referencia a la topografia de la figura 16 realizada por la tesis anteriormente
mencionada se puede observar que las figuras 13 y 15 muestran rugosidad similar,
por lo que se puede concluir que el diéxido de titanio se encuentra presente de
manera uniforme en la muestra y no se concentra o se precipita dentro del
suavizante.

Figura 16. TiOz2 Sintetizado

Deﬂauon - Scan forward Line fit

Line ft 956mV

Defection range

Fuente. Estudio por microscopia de fuerza atdbmica (AFM)
del soporte de TiO2 sobre vidrio para la
degradacion de contaminantes por fotocatalisis
heterogénea [En linea]. Disponible en:
http://repositorio.utp.edu.co/dspace/bitstream/ha
ndle/11059/6020/541395G516e.pdf?sequence=1
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5. CONDICIONES DEL PROCESO DE PRODUCCION DEL SUAVIZANTE
5.1 DESCRIPCION DEL PROCESO

e Proceso de sol-gel. Este proceso se lleva a cabo por la adicion del &cido
acético, etanol e isopropoxido de titanio al reactor tipo Batch que provienen de
los tanques 1,2 y 3 respectivamente, agregando 1,55 Kg de etanol y 1,84 Kg de
isopropoxido de titanio hasta homogenizar durante 10 min y se agrega 1 Kg de
acido sulfarico como catalizador de la reaccion, luego se agrega 1,20 Kg de
acido acético manteniendo la temperatura de reaccion de 60 °C con el fin de
obtener hidroxido de titanio mediante el uso de una reaccion de esterificacion
(Reaccion 4) la cual ayuda al control de la hidrolisis del isopropoxido de titanio
(Reaccion 5), de este reactor se obtiene hidroxido de titanio y subproductos que
posteriormente en el tratamiento térmico se separan por diferencia en los puntos
de ebullicion.

Reaccién 4. Reaccién de esterificacion

H,S0,
C,H,0, + C,Hs0 —= H,0 + C,Hg0,

. . Acido sulfurico .
Acido acetico + Etanol ———— Agua + Etanoato de etilo

Reaccion 5. Reaccion de hidrolisis
Ci,H,50,Ti + 4H,0 — Ti(OH), + 4C3HgO
Isopropoxido de titanio + Agua — Hidroxido de titanio + Isopropanol

Una vez agregado el acido acético la reacciéon de esterificacion empieza teniendo
en cuenta que se agrega una cantidad mayor de etanol en relacién a la cantidad
necesaria del mismo para que se consuma por completo el &cido acético, en este
caso 0,01083 Kg, para que la reaccion se desplace hacia los productos y se
consuma la totalidad del acido acético, de esta manera toda el agua que se forma
empieza la reaccion de hidrolisis con un tiempo de reaccién de 2 horas.
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Filtracion. Este proceso se lleva a cabo por medio de una filtracion al vacio en
el que se separa la torta himeda del hidroxido de titanio de los subproductos
liquidos (isopropanol, agua, etanol y etanoato de etilo).

Secado y calcinacion. Luego de la obtencion del hidroxido de titanio una vez
que este haya sido filtrado, la muestra se llevar4 a un secador a una temperatura
de 90°C el cual cumple con la funcién de eliminar la mayor cantidad de humedad
y romper con los enlaces existentes entre el Ti** y el grupo hidroxilo como se
muestra en la figura 17; luego en el proceso de calcinacion se eleva la
temperatura a 550°C con el fin de obtener el didxido de titanio totalmente puro
que por la diferencia de puntos de ebullicion de los subproductos estos se
evaporan.

Figura 17. Formacion de diéxido de titanio a partir de
hidréxido de titanio

Ti%

Fuente. Open chemistry database. [En linea]. [2005]
Disponible
en:https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/
Titanium_hydroxide#section=2D-Structure
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e Mezcla. La formulacion escogida tiene como porcentaje de mezcla un 80 % de
antiestatico, 19,75 % de sorbitol y 0,25 % de didxido de titanio de acuerdo a la
base de calculo que se tomo a nivel laboratorio y que seran los mismo valores
estimados para la produccion de 300 kg el cual se divide en 240 Kg de
antiestatico fabricado por la empresa, 59,25 Kg de sorbitol y 0,75 Kg de dioxido
de titanio transformado por el método sol-gel agregando primero el sorbitol,
diéxido de titanio y por ultimo el antiestatico, se debe mantener una agitacion
constante hasta que se homogenice la mezcla y esté lista para el envasado y
posterior distribucion.

e Envasado. Debido a que la empresa cuenta con diferentes presentaciones de
venta de su producto como lo son la presentacion de un envase con capacidad
de 1, 200 y 1000 Kg de suavizante y que el proceso no se hace de manera
automatizada se llevara a cabo por un operario que una vez terminado la
homogenizacion en el tanque mezclador llenara los envases y posteriormente
se procede a almacenar el producto para que esté listo para su distribucion.

5.2 BALANCE DE MATERIA Y ENERGIA

5.2.1 Balance de materia. En cuanto al balance de materia, se contemplados
escenarios, el primero es el uso del reactor tipo batch utilizado para la produccién
de dioxido de titanio en la que por estequiometria se calculara las cantidades que
entran y las cantidades que salen una vez ocurra las dos reacciones quimicas que
se tienen en este reactor y la segunda es en el tanque mezclador en el que se tendra
en cuenta la produccién diaria de 300 Kg.

Para iniciar el balance se debe tener en cuenta la densidad, masa molecular y el
volumen de los reactivos agregados en el reactor.

Tabla 22. Propiedades de los reactivos

Sustancia  Densidad (g/ml) Volumen agregado Masa molecular
(ml) (gr/mol)
Acido 1,049 1480,76 60,02
aceético
Etanol 0,789 152491 46,07
Isopropoxido 0,96 1915,49 284,215
de titanio

A partir de estos datos se calcularon las moles que reaccionan teniendo en cuenta
la estequiometria de las reacciones 4 y 5 con la siguiente ecuacion:
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Ecuacion 4. Calculo de moles
n;=n) +v;e

Fuente. Manual de calculos. Van industry.

[En lineal]. Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vami
ndustry_v11.pdf

Donde:

n;: son las moles totales del compuesto i

n{: son las moles iniciales del compuesto i

v; . coeficiente estequiométricos del compuesto i
¢ . es el grado de avance de la reaccion

De esta forma se hallan las moles de acido acético y de isopropoxido de titanio, y
con estas el avance de reaccion en un t= 0 debido a que este es el reactivo limitante
en cada una de las reacciones

Ecuacion 5. Grado avance de las reacciones
0=2588+(—-1)¢

e = 25,88 para el acido
0=647+ (—1)¢
€ = 6,47 para el isopropoxido

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea].

Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamind

ustry_v11.pdf

Y se reemplaza en la ecuacion 4 para hallar las moles de todos los compuestos
resumidos en la tabla 23.
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Tabla 23. Moles de entrada y de salida del reactor

Sustancia Coef. Moles

estequiométricos Moles de entrada Moles de salida

Acido acético -1 25,88 0
Etanol -1 26,12 0,23
Agua R1 1 0 25,88
Etanoato de etilo 1 0 25,88
Isopropdxido de titanio -1 6,47 0
Agua R2 -4 25,88 3,15E-9
Hidroxido de titanio 1 0 6,47
Isopropanol 4 0 25,88

Agua R1: producto para la reaccion de esterificacion
Agua R2: reactivo para la reaccion de hidrolisis

Y a partir de las moles se calcul6 el balance de materia en el reactor de la siguiente
manera y resumido en la tabla 24.

Ecuacién 6. Calculo de masa por componente i

_ ngx Pmy
™= "7000
Fuente. Manual de calculos. Van industry.
[En linea]. Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamindustry

_v11.pdf
Donde:

m; : es la masa del compuesto i en Kg.

Pm; : es el peso molecular del compuesto i en gr/mol.
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Tabla 24. Resultados obtenidos de acuerdo con el balance de

materia.
Reactor
Materia
Entrada (Kg) Salida (Kg)
Acido acético 1,55 0
Etanol 1,20 0,01086
Agua R1 0 0,46
Etanoato de etilo 0 2,28
Isopropdxido de titanio 1,84 0
Agua R2 0,46 5,67E-11
Hidroxido de titanio 0 0,749
Isopropanol 0 1,55
Total 5,05 5,05

Balance para el filtro

Ecuacion 7. Balance de materia para el filtro

Minezcla de reactor = msubproductos liquidos + mTi(H0)4

Msubproductos liquidos — 4,59Kg — 0,74918 Kg

msubproductos liquidos — 3'84082 Kg

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea]. Disponible
en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamindu
stry_v11.pdf

Balance para el mezclador: para realizar el balance de materia en el mezclador
se tiene en cuenta que no hay reaccion quimica por lo tanto se calcula mediante
la ecuacion 6.
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Ecuacion 8. Balance de masa en el mezclador

Msyavizante = Mantiestatico T Mhumectante T mTiOZ
Mgyavizante = 240kg + 59,25kg + 0,749kg
Mgyavizante = 300 Kg

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea]. Disponible
en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamindust
ry_v11.pdf

5.2.2 Balance de energia. El balance de energia esta dado para la chaqueta del
reactor y especificamente el fluido de enfriamiento que se utiliza y se tiene en cuenta
que durante la experimentacion al ser una reaccion exotérmica la temperatura de la
reaccion se elevé en 30 °C por lo que se busca con un fluido refrigerante mantener
la temperatura constante, se tendra en cuenta que en el proceso productivo ingresa
200 litros de agua fria por la chaqueta y se calculara el calor. Cabe resaltar que el
balance no se hizo respecto a las entalpias de reaccidén de las reacciones puesto
que el hidréxido de titanio en la reaccidon de hidrolisis no cuenta con referencias
bibliograficas en donde se encuentren sus propiedades termodinamicas.

El calor se calcula mediante la siguiente ecuacion:

Ecuacion 9. Calor absorbido
Q = mCpAT

Fuente. Manual de calculos. Van industry.
[En linea]. Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vami
ndustry_v11.pdf

Donde:

Q: calor.

m: masa del agua.
Cp: capacidad calorifica del agua
AT: delta de temperatura

Sustituyendo los valores de esta manera:

Kj
Kg°C

Q = 200kg * 4,1813 * (60 —90)°C = —25087,8 Kj

Lo que significa que el calor que se le retira al sistema para mantener la temperatura
constante en 60°C es de -25087,8 KJ.
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DIMENSIONAMIENTO DE LOS EQUIPOS

Reactor: el dimensionamiento del reactor se establece de acuerdo a los criterios
que se tuvieron en cuenta en el trabajo de grado “Desarrollo del proceso de
produccion de un emulsionante no idnico (mono-oleato de polietilenglicol) a nivel
de planta piloto” realizado por David Ricardo Espinosa Otalora egresado de la
Universidad de américa, para el dimensionamiento del reactor el cual se utiliza
para la produccion del suavizante industrial en la empresa.

Tabla 25. Especificaciones del reactor seleccionado

Especificaciones R-1

Volumen 0,45 m3
Altura total 1,13 m
Ancho 0,79 m
Espesor de pared 3/16in
Capacidad (85%) 0,384 m

Material tanque

Material estructural-3
patas

Valvula de vaciado

Véalvula de seguridad

Acero inoxidable
Acero inoxidable
2in
lin

Fuente. Desarrollo del proceso de produccién de un emulsionante
no iénico (mono-oleato de polietilenglicol) a nivel planta piloto

[2005]
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Tabla 26. Especificaciones del agitador

Especificaciones

Tipo Axial
Largo 85cm
Altura 1.12m
Diametro de eje 1in
Diametro total 0,4m
Numero de paletas 4
Numero de hélices 2
Material Acero inoxidable

Fuente. Desarrollo del proceso de produccién de un emulsionante no iénico (mono-
oleato de polietilenglicol) a nivel planta piloto [2005]

Tabla 27. Especificaciones de la camisa de enfriamiento

Especificaciones

Ancho de la pared (calibre) 1/16
Espacio con el tanque 4 cm
Presién de disefio 150 psi
Presion de trabajo 135 psi
Material Acero Inoxidable

Fuente. Desarrollo del proceso de produccién de un emulsionante no iénico (mono-
oleato de polietilenglicol) a nivel planta piloto [2005]

76



Figura 18. Reactor Batch

=

[

0.3m =

0.37 m

0.7m

0.79m
0.99m -ajizﬁg

0.52m

0.7%m

04 m

2in

Fuente. Desarrollo del proceso de produccion de un emulsionante no
ibnico (mono-oleato de polietilenglicol) a nivel planta piloto [2005]
desarrollado por David Espinosa Otalora.

TANQUES DE ALMACENAMIENTO

Consideraciones del disefio

Las consideraciones del disefio se realizaron teniendo en cuenta los criterios

utilizados en el manual de célculos de la empresa Vam Industry y publicado por la

Universidad abierta de Barcelona.

e Volumen de disefio: como margen de seguridad el volumen de los tanques
sera sobredimensionado en un 15%. Entonces el volumen de disefio sera:
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Ecuacién 10. Volumen del disefio
V, =V, %115

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Va
mindustry_v11.pdf

e Presion de disefio: como margen de seguridad la presion estara
sobredimensionada un 15%. El valor de la presion de disefio es:

Ecuaciéon 11. Presion de disefio
P; =P, x1,15

Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vam
Industry_v11.pdf

Donde P: es la presion de operacion de los tanques

e Temperatura de disefio: el margen de seguridad respecto a la temperatura
guedara de 20 °C respecto a la temperatura de trabajo. Asi que la temperatura
de disefio sera:

Ecuacion 12. Temperatura de disefio
Td = Tt + ZOOC

Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_
Vamindustry v11.pdf

Donde T: es la temperatura de operacion de los tanques

Materiales de disefio: para los tanques escogidos en la produccion del suavizante
se escogio un a acero inoxidable AISI 304 debido a que el precio del material no es
tan elevado y ofrece propiedades muy buenas, pero para el tanque de acido acético
se escogio un acero inoxidable AISI 316L porque este compuesto es muy corrosivo
y este material ofrece buenas propiedades ante la corrosion. Las caracteristicas de
los materiales son las siguientes.
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Tabla 28.Materiales de disefio

Material AlSI 304 AISI 316L

Composicién 18Cr-8Ni 17Cr-12Ni
Spec No: SA-240 Spec No: SA-240

Densidad(p) 7930 kg/m? 7936 kg/m*
Tensidn maxima admisible(S) 85000psi 85000psi
Mddulo de elasticidad (E) 200GPa 193 GPa
Sobreespesor por corrosién (C1) 0.001 mm 0.001 mm
Sobreespesor por fabricacién (Cz2) 0.0018 mm 0.0018 mm

Fuente. Manuel de célculos [En linea].Disponible en:

https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamindustry
_v11.pdf

DISENO DE TANQUE DE ALMACENAMIENTO

Es necesario considerar la sustancia que se va a almacenar en los tanques debido
a que para el acido acético se tiene que mantener a una temperatura superior de

16°C debido a que este valor es la temperatura de congelacion del acido. A
continuacion se dimensiona el tanque:

e Volumen: en este caso como se trata de un proceso a partir de un reactor tipo
Batch entonces la entrada de la alimentacién no es continua por lo que no se
habla en términos de un flujo si no de la masa que se agrega al reactor y el
volumen se halla de la siguiente manera:

Ecuacion 13. Volumen del tanque

m 1,55K
V=— = —Kg = 1,48x10~3 m3
p 1049m—%

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vam
Industry_v11.pdf

79


https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_VamIndustry_v11.pdf
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_VamIndustry_v11.pdf

e Sobredimensionamiento
Ecuacién 14. Volumen sobredimensionado
V. =V =115 = 1,70x10"3m3

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Va
mindustry_v11.pdf

Como maximo los tanques tienen que tener un 75% de su llenado maximo por lo
que las dimensiones de los tanques se calculan como:

e Diadmetro interno tanque

Ecuacion 15. Diametro interno del tanque
h>1,75r
Vi=mx*r2xh
(1,70x1073 % 0,75) = w12 = (1,75 * 1)
r=20,0614m
D; =0,1228 m

Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vam
Industry_v11.pdf

e Alturadel cilindro
Ecuacion 16. Altura del cilindro
h = 1,75 * D; = 0,2149m

Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En
linea].Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Va
mindustry_v11.pdf
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e Volumen cilindro
Ecuacion 17. Volumen del cilindro
V.=m*r?+«h = m(0,0614m)? % 0,2149m = 2,545x1073 m3

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea]. Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamindustry _
v11.pdf

Donde:
h: es la altura del tanque.
V;: es el volumen de trabajo del tanque.
D;: diametro interno del tanque

.: volumen del cilindro
DISENO DEL TANQUE DE MEZCLADO

Humectante, antiestético y el didxido de titanio llegan al mezclador y para garantizar
gue la mezcla sea lo mas homogénea posible se utiliza un agitador ya que estos
compuestos proceden de distintas corrientes. El tiempo de mezcla se establecié en
20 minutos y la densidad de la mezcla es de 0,984 g/cm3

e Volumen de mezcla

3

984Kg

Vinezcla = <300 Kg * ) = 0,3048m3

Debido a que se trata de un tanque agitado, y por lo tanto, cuenta con un agitador,
el depdsito no debe estar lleno totalmente debido a que el fluido cuando empieza a
ser agitado genera un vortice lo que ocasiona que en el centro el nivel del liquido
disminuya al revés de las paredes donde aumenta la altura del liquido. Por esto es
necesario que se necesita dejar un espacio de 15% del volumen total para que no
se produzca perdida de flujo o que la presion pueda romper este mezclador.

v _ Vmezcla _ 0,30487113
tanque,min = (1-0,15) - (0,85)

= 0,3585m3

Donde:
Vitangue,min: Volumen minimo del tanque (m?)

Vmezcla: Volumen de la mezcla en el tanque (m3)
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e Dimensionamiento: teniendo el valor minimo del volumen del tanque se
determinan las dimensiones del mismo y este dimensionamiento estara
enfocado en la parte cilindrica del tanque teniendo en cuenta la siguiente
ecuacion:

Ecuacion 18.Volumen del tanque

n 2
Vtanque = —*xD°xH

4
» Relacion entre Altura (H) y diametro (D):
Hes
D
Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:

https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vami
ndustry_v11.pdf

3/4 x|/
D= tanque
2%
3 ’4 x 0,3585m3
D= [—=0,611m
2T

Entonces la altura del tanque seria:

Calculo del diametro:

H=2%0,611m = 1,22m

Una vez obtienen los valores del dimensionamiento estos se normalizan con el fin
de tener medidas estandar y que sea econdémicamente mas viable, tomando la
altura de 2 metros y el diametro de 1 metro.

A partir del dimensionamiento del tanque y las medidas estandar se vuelve a
calcular el volumen del tanque a partir de la ecuacién 18 siendo este el volumen
real al cual se disefiara

A
Vtanque,real = Z * 0,82 1,5 = 0,7539 m3

Donde:
Vtanquereal : VOlumen del tanque real (m?3)

D: diametro del tanque (m)
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H: altura del tanque (m)
Y se calcula el porcentaje de ocupacion de la mezcla:

Ecuacion 19. Porcentaje de volumen ocupado

|7
%Volumen ocupado = Vmﬂ * 100
tanque real

0,3048m3
0,7539m3

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea]. Disponible
en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamindust
ry_vi11.pdf

%Volumen ocupado = * 100 = 40,42%

e Agitacién: la mezcla se encuentra en estado liquido por lo que se instala un
sistema de agitacion para mantener el contenido homogenizado

Figura 19.Tipos de agitadores

|
| |
|

Hélia Palas Turbing

Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En linea]. Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vamindustry v11.pdf

Se escoge un agitador de turbina, ya que es adecuado para este proceso y trabaja
en un amplio rango de viscosidad. Este tipo de agitador trabaja a 300rpm y 6 palas
de mezcla y se calculan las dimensiones teniendo en cuenta las relaciones
geomeétricas de la siguiente figura obtenida bibliograficamente:
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Figura 20. Agitador de turbina de palas
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Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vami
ndustry _v11.pdf

Ecuacion 20. Relaciones geométricas

Da/Dt =%
]/Dt =%
E/Dt :%
Y fou =3
Yo =3

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vam
Industry_v11.pdf

Donde:
Da: diametro del agitador (m).
Dt diametro interno del reactor (m).

J: ancho de las placas deflectoras (m).
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E: altura desde la turbina hasta el fondo del reactor (m).
W: altura de las palas de turbina (m).
L: ancho de las palas de turbina (m).

Se sustituyen los valores en las relaciones para el dimensionamiento del tanque

1
D, = 3 * 800mm = 266,6mm = 0,26m

1
J = 12 * 800mm = 66,66mm = 0,066m

1
E = 3 * 800 = 266,6mm = 0,26m

1
W = < *0,26m = 0,052m
1
L= 1 x0,26m = 0,065m
A continuacion se halla el nimero de Reynolds:

Ecuacion 21. Numero de Reynolds

xn* D2
Re =P " a
U
Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En linea].
Disponible en:

https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vam
Industry_v11.pdf

Donde:

Re: nimero de Reynolds

p: Densidad de la mezcla (Kg/m?3)

n: revoluciones del agitador, 300rpm (rps)
Da: didmetro del agitador (m)

u: viscosidad de la mezcla (Kg/m.s)

984 Kg/ 3 * 57ps * (0,26m)?
Re = m

- = 8314,8
0,049/ 4 g

Con este valor conocido de 8314,8 el cual esta en régimen turbulento se puede
hallar el nUumero de potencia graficamente mediante la figura 23.
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Figura 21. Nomero de potencia en funcion de Reynolds
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Turbine design affects power requirements for agitated systems Fig.

Fuente. Manual de calculos. Van industry. [En linea]. Disponible en:
https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_VamIindustry v1

1.pdf

El tipo de agitador corresponde a la curva 1 (Figura 21) y debido a que el nimero
de Reynolds es mayor a 10% se considera un valor constante de Np=5

Seguidamente se calcula la potencia del agitador a partir de la siguiente expresion:

Ecuacion 22. Potencia del agitador.

P_Np* Da® xn3 xp
9

Fuente. Manual de célculos. Van industry. [En linea].

Disponible

https://ddd.uab.cat/pub/tfg/2016/148700/TFG_Vam

Industry_v11.pdf

P: potencia del agitador (kW)

Da: diametro del agitador (m)

N: revoluciones del agitador, 300 rpm (rps)
p: densidad de la mezcla (Kg/m?3)

g: aceleracion de la gravedad (m/s?)
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5 % (0,26m)5 * (5 rps)3 * 984 Kg/m3
pP=
9,81/,

= 74,4 kW
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6. EVALUACION DEL COSTO DEL PRODUCTO FINAL

La evaluacion del costo final estara enfocado en tener en cuenta los precios de las
materias primas y las cantidades de las mismas que se utilizan para producir un lote
de 300 kg del suavizante. En este caso primero se calculara el costo de producir
0,749 Kg de dioxido de titanio y posteriormente el célculo para producir los 300 kg
del suavizante.

De esta forma el precio de las materias primas para producir el hidroxido de titanio
es el siguiente:

Tabla 29. Costo de materia prima para el proceso Sol-gel

$/Kg KQuiilizados  $/Kgutiizados COSto Materia prima, $/ Kg

Acido Acético 5.350 1,55 8.292,5 11.083,267
Etanol 3.300 1,2 3.960 5.292,7025
Isopropoxido  3'750.000 1,84 6°900.000 9'238.509,1
Total 9'238.509,1

Donde:

e $/Kg: es el precio en el que se consiguen las materias primas en el mercado.

e K utiizados: €S la cantidad de masa que se utilizé para la produccion del diéxido
de titanio.

e $/Kg utiizados: precio segun la cantidad de Kg utilizados y se calculé mediante la
siguiente ecuacion para cada una de las materias primas:

Ecuacion 23. Precio por Kg utilizado
$/Kgutilizados = $/Kg * KGutitizados

e Y el precio final esta calculado de la siguiente manera para cada una de las
materias primas:

Ecuacidn 24. Costo materia prima para el proceso de Sol-gel

i
Precio final = Z Kgutilizados/n

e N: cantidad producida de dioxido de titanio.

Finalmente el costo de produccion del dioxido de titanio por el método sol-gel es de
9'238.509 pesos por Kg producido.
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e Costos de produccion: para los costos de produccién se tienen en cuenta los
siguientes aspectos:

Tabla 30. Costo de materia prima para el proceso de mezcla

$/Kg Kgutilizados $/Kgutilizados Costo Materia Prima, $/Kg

Antiestatico 3.320 240 8.292,5 2.656
Humectante 2.700 59,25 159.975 533,25
Dioxido de titanio - 0,75 9°238.509 30.795
Total 33.984

e Mano de obra: respecto a la mano de obra se tiene en cuenta un operario que
manera los equipos al cual se le pagara el salario minimo legal vigente; entonces
para la produccion de 300 Kg se contempla el trabajo de un dia con un turno de 8
horas de la siguiente manera:

Ecuacion 25. Costo Mano de obra

sM
__ D
Cwo = 300K g
Donde:
Cyo: €s el costo de la mano de obra.
SM: salario minimo legal vigente.
D: dia
Entonces:
737,717$
20
Cyo = ——————=9%12295COP/K
MO 300 $ /Kg

El costo de la mano de obra para producir un kilogramo es de $ 122,95 COP/ Kg.

e Envase del material: El envase con capacidad de un kilogramo, etiqueta y caja
de almacenamiento tiene un costo de $ 1200 COP/Kg

e Costos de mantenimiento y servicios: para el costo de mantenimiento se tiene
gue es el 1% del costo de produccioén y el costo de los servicios se tiene en cuenta
la potencia necesaria para que funcione el agitador:

El costo de KW/h es de $ 280,3 COP y la potencia es de 74,4 KW/h
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Por lo tanto
Ecuacion 26. Costo servicios

KW  $20.720 COP
h ~ 300Kg

Cs = $280,3 COP * 74,4 = $0,069 COP

Para hallar el costo de produccion de un kilogramo de suavizante se realiza de la
siguiente manera:

Ecuacion 27. Costo de producto

Coroducto = Z Costos de produccion

Coroducto = $33,984 + $122,95 + $1,200 + $0,069 + $339,84 = $ 35,646 COP/Kg

El costo total por cada kilogramo del tensoactivo cationico es de $ 35,307 COP y el
precio de venta se calculara de la siguiente manera:

Ecuacion 28. Precio de venta

p= ( 100 )
= * | ———

100 — R
Donde:

e P es el precio de venta del producto.
e C es el costo de fabricacion del producto.
¢ R es larentabilidad o el margen de ganancia

Nota: para este caso el margen de ganancia sera del 60%

Entonces el precio de venta del tensoactivo sera:

P = 35.646 ( 100 )
= . * | ———
100 — 60

P = $89.115 COP

El precio de venta esta relacionado directamente con el margen de ganancia que
se establece por la empresa dando como resultado un precio final de $ 89.115
COP/Kg el cual es un precio muy alto para competir con en el mercado debido a
que el producto con el cual se compite se vende a $12.000 COP/Kg.
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7. CONCLUSIONES

La aplicacion del producto base en la fibra acrilica sin tratar, sin importar la
concentracion en que este sea afiadido en el bafio de impregnacién, siempre
cumple con los limites de aprobacion para todas las propiedades evaluadas en
el presente proyecto.

La formulacion escogida mediante el disefio de experimentos de vértices
extremos fue la mezcla No 1 ya que los valores obtenidos en las variables de
respuesta (porcentaje de absorcion 69.292 %, tiempo de dispersion de la gota
de agua 5,68 segundos y suavidad 4,5 mm) fueron los que méas se acercaron a
los valores Optimos arrojados por el programa Statgraphics Centurion.

En comparacion con la fibra sin tratar, la formulacion desarrollada en el presente
trabajo ( Mezcla No 1) mejora significativamente las propiedades de la fibra
acrilica por lo que el producto puede ser una buena competencia en el mercado
dado que los valores obtenidos en las pruebas son cercanos a los del producto
de la empresa CHT.

A través de la experimentacion se pudo corroborar que el uso de dioxido de
titanio sintetizado en el desarrollo de la formulacion del tensioactivo catiénico
fue el componente que le proporcioné la propiedad de hidrofilidad a la fibra
acrilica sin tratar.

La dificultad del proceso radica en la consecucién y el costo elevado del
isopropoéxido de titanio como precursor de la sintesis de didxido de titanio debido
a que este compuesto no es producido a nivel nacional, por lo tanto la utilizacion
de dioxido de titanio sintetizado como materia prima en la mezcla hace que el
producto final tenga un costo de $ 89.115 COP por kilogramo, el cual es elevado
puesto que el promedio para competir en el mercado es de $12.000 COP por
kilogramo.
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8. RECOMENDACIONES

El uso del isopropéxido de titanio como precursor para la sintesis de dioxido de
titanio mediante el método sol-gel no es el indicado por el alto costo de
consecucion, por lo que se recomienda el cambio de precursor o no utilizar este
método para la sintesis de este ya que posteriormente sera utilizado en la
formulacion del tensioactivo cationico.

En la parte del procedimiento del método sol-gel se debe tener precaucion al
momento de dejar reposar la muestra, debido a que el didxido de titanio precipita
en el fondo del beaker y la temperatura aumenta, generando una burbuja que al
liberar la presidon puede ocasionar accidentes y perdida de material en esa etapa
del proceso.

Teniendo en cuenta que el producto de la empresa CHT contiene compuestos
siliconados se recomienda desarrollar un tensioactivo catiénico en cual se
incluya dentro de su formulacion el uso de siliconas con el fin de otorgarle las
mismas propiedades generadas por TUBINGAL ACE a la fibra acrilica.
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ANEXO A.
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ACROS
ORGANICS

Materiz] Safery Dam Shest
Titanium{TV) isopropozide

M5S0 37748

Section 1 - Chemical Product and Company Idenfification

MSDS Name: Titanium{TV) isopropoxide

Cafalog Numbers:  ACI34700000, AC104 700010, AC19STH050, ACI94702500, WORI24522

Synonyms: Temaizopropyl onthotitamate.
Acmos Crgamics BVBA
Ceopany ldentfication: Jamszen Pharmacenticalasn 3a
23440 Geel, Belgiam
Acxos Orgamics
Cempany Identification: {IT5A) Cme Feapent Lane
Fair Lawm, MT 07410
For infromarion in the U5, call 200-ACROS-00
For infromarion in Burope, call: +32 14575211
Emerzency Mumber, Eumope: +31 14573209
Emerzency Mumber U5: 201-786-T100
CHEMTEEC Phone Mumber, 175: B00-424-0300
CHEMTEEC Phone Mumber, Enrope: T03-527-3887
Section 2 - Composition, Information eo ngredients
CAS= F2g-498-9
Cheanical Mame: Titaniem(TV) isopropexide
i oE=
HHECS: 208-309-4
Harard Symbels: N
Risk Phrases: 1020 36
Sectiom 3 - Hazards Identification
EMERGENCY OVERVIEW

Wamning! Flammahle Bquid and vapor. Harnaful if inhaled Camses eye friabon May cawse kin and respiratory fract
imitzfion. Target Jrgams: Eyes.

Potential Health Effects
Exe Cases eye imimtion.
Skin- May cawse skin brifaton. May be hamsfil if sheorbed Smooph the skin

Ingestion: May camse oritadon of the digestive mact. May be harmful if swallowed
Inhalifion: Harmufi] if inhaled May canse respiratory fract imitation.
{C hromic Wo information fommd
Sectiom 4 - First Aid Measuzes
Hves: Immediately finsh eyes with plenty of water for a1 least 15 minmes, occasimalty Rmg e upper and lower
- eyelids. Get medical aid
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Skin- Immediaely fush skin with plenty of water for at beast 15 mimies while removins con@mimared clothing and
shoes. (et mediral aid if imiatieon develops or perist.
Ingestion:  Dlonot induce vomiting, Get medical aid
et medical aid insmesdizrely Femove from exposore and move to fresh air immedizely. If breading is
difficult, give cxygen. Do mot nse monih-to-mowth resesciation if victin mpesed or inbaled the subs@oce:
imdure amificial respirzton with the 2id of 2 pocket mask equipped with 2 one-way valve or other proper
respimaiory medical device.
Motes o
Secton 3 - Fire Fighting Measmres

As imany fire, wear 3 self-confaimed breathing apparams in pressure-demand MSHAMNIOSH (approved
renerzl of equivalent), and full protective pear. Vapors may form an explozive mizhre with air. Vapors can revel
Infrommation: to 3 source of ipnition and fazh back Wil bum if involved ina fire. Conminers may explode in the heat of

a fire. Flammahle ligeid 2md vagor.
Media: : Use water spray. dry chemiral carben diozide, or chemical foam
Tempe :'."Iut applicable.
Flazh Point 45deg O 11480 deg F)

Limits: [ _'."Iutaﬁjlah{e

i 0 ot available
NFPA Rating: health: 1 flamenghilisy: I; instahiliny: 1;
Secton § - Accidenmal Belease Measuores

E.{ml' . Use proper persomal profectve equipment as indicated in Secton £

Albsorb spill with imert marerial (e g vermirulite, sand or earth), then plare in suitable conminer. Wear a self
contzined breathing spparates and appropriate personzl protection. (See Exposure Comtrols, Persoml
Protection secton). Femove all spurces of iznition. Use a spark-proot fool. Do not bef this chemical emter
ihe envirpoment

SpillsLeaks:

Secton 7 - Handing and Siomage

Handi . Use spark-proof tools and explosion proof equipment. Do not get in eyes, on skin, or oo clothing. Eeep away
" from heat, spasks and fiame. Do nod ingest or inhale. Use coly in a chemiral fiume bood

Eeep away from sources of ipnition. Stere in a cool, dry place. Store in a dghtly closed confainer. Flammables-

Snorage:
area.
Sectiom & - Exposmre Centols, Personal Frotection

i i i E i
| Chanical Nama | ACEIH | NIGSH |OSHA = Final PELa|
| 1 | 1
| Tieamium(IV) Lscpre|rana Liated |eana Liated |rana Liamad i
| ponide 1 1
i i

(5HA Vacated PELs: Titaxinm(TV) isoproposide: Nope listed

Engineering Ceamols:
s explosion-proof ventilation equipment Facilites stering or ublinns this material should be equipped with an
eyewash facility and a safefy shower. Use only under a chemical fome hood.

Exposmre Limits

Persomal Protectve Equipoent

Wear appropriate protective eyeglasses of chemical afefy gopgles as described by O5HA'S eye and face

proiection regnlatons in 29 CFR 1910.133 or Enropean 5 andard EN LGS

Skin- Wear appropriate protective gloves io prevent skin exposure.

Clothing:  Wear approprizse protective cloding o prevent skin exposore.

Eye::
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A Tespiratory protecion progam tat meets O5HA' 20 CFR 1910.134 and ANST Z88 1 requirements or
Enropean Standard EN 149 mmst be followed whenever woskplace conditons warmant respiraior nse.

Section 9 - Physical and Chemiral Properties
Phyzical Smie: Liguid
Color: dear colorless oo ekt yellow
Cidor: aloohol-lke
pH: 7
Vapor Pressure: 0.1 mbar @0 20 deg C
Vapor Density: 9.8
Evaporation Bate: Mot availsble
Viscosity: 4.3 P 25 deg C
Buoiling Point- 240 deg C @ 750 mmHe [ 454.00°F)
Freering Melting Point: = 15 dag C (= 30.00°F)
Decompesiton Temperarore: Not available
Sohbility i water: Hydrobyzis.
Specific Gravity Density: 0.950
Molecular Formuta: C1XH2E04TL

Respimainrs:

Molerolar Weisht 284 26
Section 10 - Swhilify and Reactvity
Chemmical Sahility: Mpizmome sensiqve.
Cenditicns to Avoid: Incompatible matenials, immiton soorces, excess heal, exposime 1o medst air o waler

Incompatitalites with Crher Materizl: Smeng oodiring apents, smong acds.
Hazardoms Decomposition Prodects  Carbon meooxide, carbon dioxide, dExinmtianiom ozides.

Hazanion: Polymenyation Has mot been repamed.
Section 11 - Tozicological Information
RTECES CASE 546-48-9: NTRIGH0
BTECE:
CASE 546-68-9: Dmaize test, mbhit. eve: 20 mp24H Modemte;
Ctrzize te3t, mabbit, tkin: 300 mg24H Mild;

LDSOLCE):  Oral, mt LDS0 = 7460 nl kg,
Skin, rabbit LD50 = =16 mLYkg

Cither:
Caronopenicity:  Trenfam(TV) sopropoxide - Mot Histed as a carcmogen by ACGIH. IARC, WTP, ar CA Prop 65,
rther See apmal emiry in RTECS for complete infoomation
Section 12 - Erological Information
rther Do not empiy indo drains.

Sectiom 13 - Disposal Considerations
Dispose of in 3 manney consistent with federal, smie, and local regulitions.
Secien 14 - Trngpont Information
UsDOT
Shipping Name: FLAMMARLE LIQUIDS, M.0.5.
Hazard Class- 3
TN Number TIN1983
Packing Grongp: TIT
Carada TDG
Shipping Name: Mot available
Hazard Class:
UN Number:
Packing Grop:
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Section 15 - Regulatory Information
EmopeanImematiozal Regbitons
European Labeling in Accordance with EC Directives
Hazard Symbols: XN
F. 10 Flammahle.
P20 Hampafiol by imhalation.
. 36 Imifatins o eyes.
Safety Phrazes:
5 16 Eeep away from sowrces of imition - Mo smoking
5 26 In case of comtact with eyes, rinse immediately with plenty of water and seek medical advice.
5 39 Wear eye/face protectiom.
WGE (Water Dianper/Protection)
CAS# 548-68-9: Mot available
Canada
CAS# 5446-68-9 13 Hated om Canada’s DSL List
Capadian WHMIS Classificatons: B3, DIE, DIB
This prosduot has been claszifed in accordance with the hazard orieria of the Conmolled Producs Repulation:
amd the M505E coniins all of the infirmation required Ty those repnlatons.
CASZ 3446-68-9 is ot listed om Canads's Ingredient Dizclomre List
175 Federal
TSCA
CAS# 545-08-0 i3 Lated om the TSCA
Tzvendory.
Secton 16 - Other Informatien
MEDS Creatiom Date: 117051897
Bevision #9 Date 7202009

The information above is believed o be acouraie and represent the best information comenidy availztle
ton:. However, we make no warmanty of merchantibility or any other warmanty, express or inplied,
with respect to soch information, and we assume ny Habdliy resnlting fom i nse. Users shonld make
hieiT oW imvespatioms fo determing the snitshility of the mformation for &eir particelar purpeses. Inno
event shall the compamy be liable for amy clams, lesses, or damages of any thind party or for bost profits
or amy spedal, inditers, incidental, consequential, or exemplary damzzes howsosver arising, even if the
company has been advized of the possiility of mch damagss,
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ANEXO B.
DIAGRAMAS DE FLUJO DE LOS PROCESOS INVOLUCRADOS

Figura 22. Diagrama de flujo de proceso

| I
| |

|
} |
! Trazas de :
} /—\ subproductos liquidos :
} 1,55Kg ]
| Acido |
} Acetico 0,74918 kg :
! Hidroxido de titanio !
} P 7 Trazas de subproductos IT_ !
! ™ / |L‘: |
} 1,20Kg |
| 4,59 Kg Filtro :
} 1,2354E-11% H,0(1) Secador !
| 0,496% Acetato de etilof]) !
| 0,163% Hidréxido de titanio(s) 9'74918 kg !
f v 0,338% Isopropanol() Hidréxido de titanio |
} 0,00236% Etanol (1) ]
{ Reactor 3,8408 Kg :
} Subproductos liquidos \
i ® 1,8Kg |
I
| I
| |
| I
| I
| I
‘ i
|| tsopropoxidoe |
| titanio I
| i
L____ﬁ_ _______________________________ Metada Sal-gel _____________________l________ i

59,25 K;
¢ 300kg
SUAVIZANTE
Humectante
T4
/_\ Mezclador
': Antiestatico 20kg
T5

En la figura 22, se establece el diagrama de flujo de proceso de la produccién del
suavizante en donde se lleva a cabo tanto el proceso sol-gel como la mezcla con la
formulacion de la muestra No. 1(tabla 18) la cual fue escogida por los autores
anteriormente. Se tendra en cuenta que la empresa tiene una produccion de 300 Kg
por cada proceso de produccién de suavizante y el proceso no es continuo, y con
base a esta cantidad se tendra en cuenta los balances de masa.
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Figura 23. Metodologia de preparacion de las muestras del disefio

INICIO
r———=-——-=-- =
/ /
/ Etanol / Medicién de
/ |/
/ absoluto /

/ /
/ /
N /

_______________________ Calentamiento y

T=65°C N agitacion
/' _______ nl
I 3TmL ,/ _ o
// |~ alcoxido de titanio
L /
Agitacién S
. magneticat=10 |
. m |n __________ i Mezclado (1)
T T T
/ Acido carboxilico 60 /_
/ /
Loe e /
————————— 1
| Catalizador 3 //
/ I

105



Figura 23. Continuacion

Formacién de

suspension coloidal

Formacioén de una red en

fase liquida continua (gel)

Reposo de la red en fase

liquida continua (gel)

Filtracion de la muestra

Secar la muestra

Agitacion
i i
Agitacién magnética
i —
i t=2h i
. t=2h (sin agitacién) |
; T=65°C i S
o /
/  Etanol | —
/ /
- __ ]
. T=90°C |
: >
i t= 8h i
! —

Triturar el sélido
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Figura 23. Continuacion

sy

/ / <
/ TiO2 (sintetizado) /
/ /
l_ J
e —>
/ Antiestatico /
/ ]
L _ _ J
——————————— ]
/ /
/ Humectante /
/ /
L _ J

i

Calcinar el so6lido

Obtencion de TiO2

Medicion de materias

primas

Mezclado (2)
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Figura 23. Continuacion

Agregar Suavizante
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ANEXO C.
FOTOGRAFIAS DEL DESARROLLO EXPERIMENTAL DEL PROYECTO.

Figura 24. Método sol gel: inicio de reaccion
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Figura 26. Filtrado al vacio

Figura 27. Método Sol-gel: Hidroxido de titanio luego del
filtrado

Figura 28. Tratamiento térmico

RS PSR SRS

R W T T

g -—- -, ¥t . NS
e T SAURY
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Figura 29. Diéxido de titanio

Figura 31. Proceso de impregnacion del suavizante
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Figura 32. Tela sin tratar

Figura 33.Tela tratada
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