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lNTRODUCClON 

La industria de los tensoactivos tiene una gran importancia 

debido a que estos compuestos se encuentran presentes en casi to

dos los productos manufacturados. Se puede decir que no existe un 

producto en el mercado que en su proceso de elaboración no requie

ra del uso de un tensoactivo o una mezcla de ellos. 

Para seleccionar el tensoactivo adecuado para un proceso se 

requiere de conocer el balance Hidrofílico-Lipofílico (HLB por sus 

siglas en inglés} de cada tensoactivo; estos datos, generalmente 

los reportan las casas comerciales que venden estos productos. 

El método analítico para su determinación depende del tipo de 

tensoactivo de que se trate (catiónicos, aniónicos, no-iónicos, 

etc.) y generalmente requieren de bastante trabajo experimental. 

En los tensoactivos aquí estudiados (alquil fenal etoxilados} 

el HLB se determina experimentalmente a partir de una reacción con 

ácido yodhÍdrico. 

El objeto de este trabajo es el de desarrollar un método que 

permita un cálculo más simple de los HLB para tensoactivos etoxi

lados empleando técnicas espectroscópicas-Resonancia Magnética Pro

tónica (RMP) e Infrarrojo (IR)-. 

La RMP surge en 1945 y a partir de ese momento ha ido adqui

riendo más y más importancia analítica, no solo en la elucidación 

de estructuras de compuestos orgánicos sino también para las de

terminaciones cuantitativas de los mismos. 

La interpretación del espectro del alquil fenal etoxilado no 

presenta problemas y se encuentra reportada mucha información so

bre este punto. 

En esta parte se escogieron 16 muestras de tensoactivos eto

xilados con diferente número de moles de óxido de etileno y su es

tudio demuestra su aplicatividad a la determinación del HLB. 

La Espectroscopia IR se aplica rutinariamente de un modo cua

litativo comparando el tensoactivo problema con el tensoactivo pa

trón secundario. Como este trabajo esta encaminado a la determina

ción del HLB es interesante encontrar la aplicación de esta técni

ca al análisis cuantitativo lo que se realizó analizando 14 mues-
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tras de tensoactivos con diferente número de moles de óxido de 

etileno. 
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P/\RTE TEORICA 

TENSOACTIVOS 

Un ~ensoactivo es un compuesto químico que tiene la propiedad 

de disminuir la tensión superficial. Las moléculas que se encuen

tran en ~3 superficie de un líquido tienden a reducir al mínimo su 

área, a c~~sa de la atracci6n molecular que existe entre ellas y 

las mo!éc~las que se encuentran en el seno del mismo; un tensoac

tivo tie~e la capacidad de disminuir esta atracci6n. 

La ':ensión superficial (Y), es la fuerza que actúa sobre la 

superfic~e del líquido y que se opone a la expnnsión del áre3 mí

nima. 

Ara~celariamente hablando, un tensoactivo es aquella sustan

cia que, ~isuelta en agua a cna concentración de 0.5% en peso y a 

20°C de ~emperatura, reducen la tensi6n super!irial por lo menos 

a 45 dir.:::s/cm 2• 

Un tensoactivo es un compuesto químico cuya ~ol&cula esta 

constituida por una porci6n no-polar y una polar o i6nica. La por

ción no-polar interactÚü muy dcbilr.mnte con las moléculas del agua, 

a esta po~ci6n se le llama l1idrof6bica (tambi6n recibe el nombre 

de lipof!:ica). La porci6n polar o iónica, cornunmente llamada gru

po cabeza, interactúa fuer'::enente con el agua por lo que se le lla

ma porció~ hidrofÍlica. El equilibrio entre estas dos partes es el 

que le da el caracter de agente modificador de la tensi6n superf i

cial. 

Tant= la porci6n hidrofÍlica como la hidrof6bica son las res

ponsables ~el poder de disoluci6n y de hacerlo~ in~rtes en el me

dio en que se encuentren. Estas propiedades disminuyen al aumentar 

la concentración del tensoactivo debido a la forrnaci6n de micelas. 

CLAS I FI CAC ION 

La c:asificaci6n usualmente utilizada para los tensoactivos1 

depende de la porci6n hidrofÍlica de la mo16cula y se divide en: 

l) M!IONICOS 

2) CATIONICOS 

3) ZWITTEP.IONICOS 

4) NO-IONICOS 
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1) Los tensoactivos aniónicos, son aquellos que en su estruc

tura el grupo hidrofÍlico posee una carga negativa, ejemplo: 

R-so) Na+ 

Alquil bencen sulfonato de sodio 

c 12 tt 25--~-so3 Na+ 

2) Los tensoactivos catiónicos, son aquellos que en su estruc

tura el grupo hidrofóbico posee una carga positiva, la parte anió

nica pueden ser Cl-,Br-,OH-,so~. etc., un ejemplo: 

+ 
R-~m 3 Cl 

Cloruro de alquil dimetil bencil amonio 

[cH3 -(cH2 )ñ-ctt2-E;-ctt2--@] + c1 

3) El comportamiento del grupo de tensoactivos z~itteriónicos, 

depende del disolvente en que se encuentren. Pueden actuar como 

tensoactivos aniónicos o catiónicos, un ejemplo son las beta{nas: 

'í\13 -
CH 3-(CH 2 Jñ-CH 2-~~--CH2-coo 

3 
Alquil dimetil betaína 

4) Los tensoactivos no-tónicos (uno de los grupos más numero

sos) no tienen en su molécula una carga iónica, lo que los hace 

que sean poco solubles en agua y la diferencia entre la porción 

hidrofÓbica y la hidrofílica es menos marcada que en los tensoac

tivos mencionados anteriormente. 

Diferentes clases de tensoactivos no-iónicos: 

Alcohol etoxilado 

Alcohol fenol etoxilado 

Amidas de ácidos grasos 

R-(O-CH 2-cH 2-)ñ-OH 

~(O-CH2-ctt 2 -)ñ-OH 
? '-CON_...{ CH2-CH2-0) ñ-H 

'(cH2-cH 2-0)ñ-H 
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6xido de et.Heno 
Bloque copoll•erico 

6xido de propileno 

HO-(CHz-CHz-Olp(CH3-CH-CHz-O)q(CHz-CHz-Olp-H 

Allinas de ácidos grasos etoxiladas 

.)CHz-CHz-Olñ-H 
R"--N 

'(CH -CH -0)--H 2 2 n 
Acidos grasos etoxilados 

R" --COO-( CHz-CHz-Olñ-H 

Esteres de ácidos grasos 

R"--COO-CHz-[-cH-(OHl-]4-CHz-OH 

Esteres etoxilados de ácidos grasos 

R"--COO-CHz-[-cH-(OHl-]4-CHz-(O-CHz-CHz-lñ-OH 

donde: 

R= radical alquil lineal monoramificado. 

c 8-----c20 ,número de carbones impar y par. 

R'= radical alquil lineal o alta ramificación, c
8

, c
9

, c
10 

o c
12

. 

R"= radical a1qui1 lineal o radical alqu{dico c 12--... c 18 solamente 

en número par de carbones. 

n=l--.-.40 q=ls---so 

Son dos las fuentes naturales para la producción de tensoac

tivos: 

-Aceites y grasas naturales. 

-Derivados del petr6leo. 

HETODOS DE ANALISIS DE TENSOACTIVOS 

cuando se realiza un análisis de tensoactivos se deben de se

guir los siguientes pasos: 
a) Separación del tensoactivo o mezcla de ellos, de cualquier 

carga orgánica o inorgánica. 
b) Clasificación del t.ensoactivo. 
c) Determinación cuant.itat.iva. 

Los aét.odos de análisis para tensoact.ivos son los siguientes: 
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-Métodos gravimétricos (foraaci6n de complejos). 

-Métodos volumétricos (precipitación). 

-Métodos calorimétricos. 
-Métodos Físicos: Punto de enturbiamiento (Cloud Point) 

Balance hidrofílico-hidrofóbico (HLB) 

Tensión superficial 

Indice de ref racci6n 
Densidad 

Peso molecular 
Solubilidad, etc. 

-Métodos para caracterización de la estructura: 
Balance hidrofÍlico-hidrofÓbico (HLB) 

Reacciones específicas de cada grupo de 

tensoactivos. 

-Metodos de análisis de trazas: 

-Métodos por 

-Métodos ~r 
-Métodos por 

-Métodos por 

-Métodos por 

Métodos de análisis de alto grado de espe

cificidad para determinar bajas concentra-
clones. 

Espectroscopía Ultravioleta-Visible. 

Espectroscopía Infrarroja. 

Cromatografía. 

Resonancia Magnética Nuclear. 

Rayos-X, etc. 

El método físico, balance hidrofílico-hidrofóbico (HLB) es el 
más empleado en las industrias en la preparación de emulsiones; y 

se basa en el equilibrio de la porción hidrofílica-hidrofÓbica del 
tensoactivo, es decir, nos indicara si una emulsión es agua en a
ceite (AG/AC) o aceite en agua (AC/AG). Es una regla empírica, que 

asigna un número del 1 al 40 a un tensoactivo o mezcla de ellos, 

los valores bajos son indicativos de propiedades hidrofÍlicas y 

los valores altos de propiedades hidrofóbicas. 

Una emulsión es una dispersión de un líquido en otro, general

mente uno de ellos es el agua y el otro es un líquido orgánico que 
se le designa con el nombre de aceite; cuando el agua es el que se 

dispersa, la emulsión es AG/AC y si es el aceite el que se disper

sa la emulsión es AC/AG. Por el valor del HLB del tensoactivo se 

puede predecir que tipo de emulsión se formará, AG/AC o AC/AG, ya 
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que la solubilidad esta relacionada con el valor de HLB. 

El HLB de muchos emulsificantes se pu~de obtener por sus ca

racterísticas de solubilización o dispersibilidad como se muestra 

en la siguiente tabla. 

TABLA PO? DISPERSIBILIDAD 

No dispersable en agua 

Dispersión pobre 

Dispersión lechosa después 

de agitación vigorosa 

Dispe~sión lechosa 0stall~P 

Dispersión trans1Úcid3 o clara 

Solución clara 

MARGEN DE HLB 

1---4 

3---6 

6---8 

8---10 

10---13 

13---++ 

El HLB es una propiedad aditiva que guarda una relación con 

varias propiedades físicas de los tensoactivos cono es la contante 

diel6ctrica y el p11nto d0 Pnturbiamiento. 

La selección de un tensoactivo o mezcl~ de ellos se hace con 

base en el sistema Hl.B parR así poder tener un~ bt1e11a emulsi6n, 

detergencia, humectación, et~ .. 

En los tensoactivos no-iónicos el ffLD es el porciento del pe

so de la porción hidrofÍlica, teoric~rnente ~ste valor puede ser 

calculado: 

HLR Peso r:~~e~~i=~u~~/~ei'º~~~~~a~!~~~fíl len x t 

ESPECTROSCOPIA INF~ARROJ~ 

La cspectroscopía estudia los fen6mrynos que se producen en la 

interacci6n de la radiaci6n al~ctro~agn6tica con la materia. Esta 

intcra~ci6n produc0 tr3n~icion~s cn~~0 los diversos niveles de e

nergía de las moJÓr;oulas (rotacional. vihr;:icional y 0lectrónica). 

Son dos las teorías que permiten explicar este fenómeno: 

La teoría ondulatoria y la corpuscular 

Los parámetros de ond~ son: 

),,=longitud de onda. 
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\)=frecuencia (la cantidad de ondas que pasan por un punto fi

jo, en una unidad de tiempo. 

c=velocidad de la iuz (3xlo 10cm/seg). 

\.l=-t 

'Ü=número de onda. es el recíproco de la longitud de onda. 

1 - u 
-r=U=7 

La teoría corpuscular explica los fenómenos asociados a la 

absorci6n o emisi6n de energía. Esta teoría fu~ planteada, por Max 

Planck: ''La energía existe en cantidades discretas peque~as llama

das cuantos". 

Un cuanto de energía (E} esta dado por: 

E=hU 
h=es la constante de Planck (6.626xlo- 34 Joules) 

"' ,, 

R~0! V, 

Vo E, 

r v, ITran;\,\cn 
El~ctrénlca 

v, 

·<'l 
R - -:-~-~ 

fiqura l. Transiciones 

Muchas transiciones son po~iblPs entre difcrQntes niveles de 

energía (fig. 1), cada uno requiere un cuanto de er1crgÍa diferente 

hay transición electr6nica, vibracional y rotacional. Para ta elec

trónica se necesitan SeV, para la vibr~ciQnal O.leV y la rotacio-
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nal O.OSeV, de lo que podemos deducir que al producirse una tran

sici6n electrónica ésta ira acompañada de una vibracional y rota

cional Y lo mismo, al producirse una transición vibracional ésta 

ira acompaRada de una r~tacional. 

VI 

RAYOS-GAMA RAYOS-X ULTRA- SI INFRARROJO MJCROONDl\S BL VJOLETl\ 
E 

10 .. -· 1 o•- 1000 

INFRl'ffiROJO CERCAN JNFRl\RROJO INFRl\RROJO LEJl\NO 

Long. de onda Q,78 

Húmero de onda 12.eoo 

Energía 155 

2.8 
3.600 
4J 

50 
200 

2.• 

Figura 2. Espectro Electromagnético 

1000 
10 
0,12 

cm-' 
KJmol"' 

La radiación IR cocprende de los 4000 a 200 cm-! {43 a 2.4 

KJ/mol) suficiente energ[a para producir c~nblos en el movimiento 

vibracional y rotaciona! de una molécula {fig. 2). 

En un espectro de !~ se g~fific~ la ~bsorbancia o transmitan

cia contra n6rnero de on~a Ce~-·) o longitud de or1Ca (micrones). 

La intensidad de l~ e~nrgfa sa rxpr~sa normalmente como trans

mitancia (T), la que se ~e~ine como: 

:-+ o 
donde: 

!=intensidad de la energi3 radianLP que i11cide. 

t 0 =intensidad de !3 e~er~ía radi~ntc que sale 1~ la muest~a. 

Pero la expresión =ás utilizuda es la intensidad de absorción 

dada a partir de la ley de Larnbert-Beer, la cual se mide como ab

sorbancia según: 
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A=log ( Io/I )=kbC 

donde: 

k==onstante característica del soluto. 

b=longitud de la trayectoria. 

C=concentración del salute. 

A=absorbancia. 

Es:a expresión es muy importante ya que relaciona la absor

bancia con la concentración lo que permite realizar análisis cuan
titatiYos. 

cuando la concentración del soluto esta dada en moles por li

tro y la longitud de la celda en cm, a la constante característica 

se le Ó3 el no~bre de coeficiente de ~bsortividad molar. 

Cuando una molécula absorbe radiación TR se produce usualmen

te una transición vibr<icional de v0 -~v 1 , pero suele suceder que a 

veces la transición vibracional v
0 

pasa hasta v
2

( fig. 3). estas 

Transiciones 

Figura 3. 

transiciones producen peque5as sefiales llamadas ''sobretonos". 

La relación entre frecuencia de la vibración o número de onda, 

fuerza de unión y masas atómicas de los dos átomos que forman un 

enlace esta dada por: 

- 1 ~ 
1)= 2 7fc r:il m2 

'[j =número de onda ( r:m 

mly2=casa de los áLoraos 

c=const~nte de la v~locidad do ta 1,1~ 

K=constantn de ruer~a d~l cnlac~ (dir.~s/cm) 

Al hacer incidir radiación 1R con una molécula se afectan los 

modos de vih~3ción de la 11ni6n química (vibraci6n de tensión) y 

del ángulo for:n.1do por los átomos en la molécula (vibración de d~
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formación} lo que produce en el espectro bandas a diferentes lon

gitudes de onda de acuerdo a la energía necesaria para efectuar 

la vibración. 

Las vibraciones se pueden clasificar en: 

Vibra:iones{Simétricas 
ae 

tensión Asi~étrlcas 
(Mayor E) 

'1n.!6!:. der.:rc de: 
plU\Oc (tlJnu) 

ned6:: hliirr• del 
~!uie (a.!etK'll 

Fiqura 

{
Torsión 

{

uera del plano Aleteo 
Vibraciones 

de {Balanceo 
deformación 
(~enor E) En el plano Tijera 

·::=-ó-•--. 
t:rtu.i.titia 

nu:!:: 4en\l"C del 
fl&r.: (<:iac1l&.cl6&} 

Tl·i~~~ ru.r1 4t:! 
F~ .. ~.: r~:r1Uíd. 

4. Modos de vibraci6n 

Algunas bandas en el espectro de IR son m!~ intens~s que otras 

y ésto se debe a la intensid~d en el cambio del m0rnento dipolar 

durante la vibración, si no ocurre este camhio en el momento dipo

lar no se registran bandas, y dependiendo dPl valor del cambio del 

momento dipolar produci<iJ o~ 13 vihra~i6n dcl.er~ina la intensidad 

de la band<l. 

ESP~CTROSCOPlA DF: REsm;.\:":CI,\ ~.t\C.~;FTIC/\ NlJCl,F,\11 

L.J región que se conoce COI:\O radiofrecucnci ,, en el espectro 

electromagnético es la que va dP. Q.l a 100 Mllz (r1.54xl0-t 9 a 9.54 

xto- 6 Y.cal/mol} y al incidir ésta en las mnlécu1~s colocadas en un 
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carr.po magnético es lo que se conoce como Espectroscopia de Resonan

cia Magnética ~uclear ( RMN"). 

Esta técnica espectroscópica se basa en las propiedades del 

núcleo y en tos fenómenos mecánicos y eléctricos asociados a él. 
Las propiedades ~ecánicas que influyen son: 

~ angular: Debido al movimiento trastacional que tienen los 

n6cteos respecto a un punto dado provocado por el 

movimiento rotacional. 

Espín nuclear: Es el movimiento rotacional de los núcleos en un 

eje imaginario (I), varia dependiendo de las carac

ter[sticas masa-carqa da los 5tomos. 

Los valores que 0l c·sp[n toma ostan dados por: 

1) Núcleos que tengan masa non, indepcndi0ntcmente de su número de 

carga tendran espín nuclear cuyo valor es un nómero non dividi

do entre dos. 

2) N~cleos con masa par y carga p~r no presentan el fen6meno de 

resonancia, ya qu~ a P~te tipo de núcleos no se les asigna nin

g6n movimiento rotacional. 

3) NÓcleos con masa par y carga non, el VJlor del esp[n seri un n6-

mero entero. 

Las propi~d~dcs el6ctricas son: 

Carga eléctdg .s@.l núcleo: Todo nl1cleo esta asociado a una carga 

positiva. 

~ magnétir:o: Todo movimiento de una carga origina un momento 

lncl'.fnético <,_µ). 
De lo qt¡" se pU('·'.~~ concluir qui? par01 qu1.::o so ten9a una srJñal 

do RMN es necesario c¡ue el núcleo presentn un 0spin nuclear y por 

consiguiente u~ momúnto magnético. 

Al colocarse ttn n6cl~G en un campo magn6tico extorno y unifor-

me suceden dos fen6rn1!nos, orientaci6n en el campo 

cesiondl. 

Movimiento pre-

DPl númerr::; ~l1~ e:_;¡~í.n ( 1) se det1~rmina ••l núr..:ro c.-:: orientacio-

nes y es igual a: 21+l 

Los núclnos colocados en u11 campo magn~tic0 presentan una tra

yectoria circular o precesión, porque, la fucr:.:a aplicada por el 

campo al eje de rotar.ión hacP que el movimiento no se produzca en 

el plano de la fuerza, sino perpendicularmente a éL el eje de la 
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partícula rotatoria se mueve en una trayectoria circular alrededor 

del campo magnético (fig. 5) 

-.. .. 
~--h 

(-z¡ '-'= .. 

/! 
¡ 

..... -· 

Figura 5. Precesión de una partícula rotatoria en un campo magnético 

De acuerdo a la mecánica cuintica, las ~nergías de los n6cleos 

de ciertos elementos se dividen en dos o m~s niv01es cu,nticos y 

tomando en cuenta que las propiedades de estas par!.iculas y su mo

mento magnético pueden alinearse en dos formas al c~mpo: una a fa

vor y otra en contra del campo (fig. G). 

-
•·I 
••• ¡.-¡ 

! ... , 
~~. 

Vi· 
-.. 1·-

1-
··~---l 

T i : . 

1+-< :U·W~ 
1 ' i 'T=;¡;;, ••• i 

Figura 6. Orientaciones de momentos magnéticos y niveles de energía 
de partículas situadas en un campo magnético H0 

La energía necesaria para invertir el momento magnético aso-
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ciado al núcleo, depende de la i'1tensidad del campo externo. Cuan

to más intenso es el campo, mayor será la tendencia de permanecer 

alineado a él, y por lo tanto será más elevada ta frecuencia de la 

radiación necesaria para la inversión del momento magnético. 

Frecuencia:::v ='Y~ 

H0=inte~sidad del campo magnético exterior aplicado 

')':::la relación giromagnética 

-Y=--1...IllL hI 

h:::constante de Planck 

!:::número cuántico de espín 

Se sabe que la fuerza aplicada a un núcleo giratorio de un 

campo magn6tico es el producto de ta intensidad del campo (H0 ), el 

momento magnético de la partícula (µ) y el magnetón nuclear (B). 

Sabiendo que el momento angular esta dado por I(h/2 ) y la 

velocidad anqulur de precesión es directamente proporcional a la 

fuerza aplicada e inversamente proporcional al momento angular del 

cuerpo giratorio al que se aplica la fuerza, la velocidad precesio

nal (W
0

) será: 

y si: 'YHo=27r1) 

tendremos que: 

Wo=21f'l) 

Lo quo nos indica que, cuando un núcleo con una velocidad pre

cesional (W0 ) es sometido a un campo magn6tico y se le aplica una 

frecuencia adecuada de radiofrecuencia, absorber~ energía dando 

como resultado la excitación del núcleo P.n precesión. 

Desde un punto de vista práctico es más conveniente que se 

mantenga la frecuencia de la radiación constante y variar la in

tensidad del campo magnético (figura 7). 
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,.._ Ditu:d6a campo ablio 

Campoallo 
Banido del camro m&¡ntlico --... 

Figura 7. Espectro de R.M.P. 

La Resonancia Magnética Protónica (RMP) es en la actualidad 

la que más se utiliza para el estudio de estructuras de compuestos 

orgánicos. 

En un espectro de R~P hay que tomar en cuenta: 

a) El número de señales, indica los diferentes protones que 

tiene una molécula. 

b) Desplazamiento químico, se debe al aumento o disminución 

de la electronegatividad del grupo vecino. La frecuencia del des

plazamiento químico es proporcional a ia fuerza del campo aplicado. 

c) t .. a intensidad de una señal, dada por el área bajo la curva, 

es directamente proporcional al número de protones que dan origen 

a ella. 

d) Multiplicidad de señales, es debido a interacciones de los 

momentos magnéticos de un tipo de protones, con· los momentos mag

néticos de otro tipo de protones y se llama interacción espín-es

pín. 
e) La distancia entre los picos de una señnl multiple dada se 

le llama constante de acoplamiento (J), que toma diferentes valo

res según cada caso particular y es independiente del campo. 
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PARTE EXPERIMENTAL Y RESULTADOS 

Para la realizaci6n de este trabajo se obtuvieron tensoacti

vos del tipo alquilfenol etoxilado .comerciales (proporcionados por 

los laboratorios: CRESANOL. CASAHEX, CINAHID, ARANCIA y RESIQUIHICH). 

Los tensoactivos se secaron en una estufa a 100°C por 24 ho

ras, se determino por Cromatografía de gases la presencia de eti

len glicol o propilen glicol, escogiéndose aquellos que presenta

ron el menor contenido de estos para facilitar el objetivo del 

proyecto. 

RESONANCIA HAGNETICA PROTONICA 

Los espectros se obtuvieron en un: 

-Espectrómetro de RMP Marca Varian EM-390 de 90MHz. 

Las condiciones en las que se obtuvieron todos los espectros 

fueron: 

-Barrido de Oppm a lOppm. 

-Filtro: 0.05seg. 

-Radiofrecuencia: O.lpG. 

-Tiempo de barrido: Smin. 

-Referencia: TMS (Tetrametil-silano). 

Para obtener el espectro de RMP se pesan entre 30 a 50 mg de 

tensoactivo (seco) y se disuelven en 0.5ml de cloroformo deuterado 

transfiriendo la disolución a un tubo de RMP y se añade una gota 

de THS y se procede a correr los espectros. 

La fórmula general de un tensoactivo etoxilado es: 

e ·-o b i-- o --0-(CH -CH -O) -11 2 2 n 

Alquil fenal etoxilado 

Un espectro típico de estos tensoactivos se muestra en la: 

Muestra ~!-Espectro 1 
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Interpretaci6n: 

Desplazamiento químico Protones 

0.3ppm a 3ppm .•••.••••••••..••••••• 

3. 2ppm a 4. 6ppm. . . . . . . . . . . . . • • . . • . • b 

6. 7ppm a 7. 7ppm. . . . . . . . . . • . . . . . . . • . e 

Las señ~1es que estan entre 6.7ppm y 7.7ppm corn"sponden a un 

anillo aromático paradisustituido, la integraci6n lineal de estos 

4 protones nos sirve de base para calcular a que correspo11de la 

integración del resto del tensoactivo, con este dato se puede de

ducir 01 peso ~olacular Promedio de dicho tensanclivo. 

Desplazamiento químico Protón lntcqración 

6.7ppin a 7.7ppn ............... '1 del anilto ... 14 unid11des 

aromático 

Se dividen las l'l unidades entre los -1 prot.ont:>s del anillo 

arom,tico obteniendosc Q\le J.5 unidades equivillcn a un prot6n. 

Desplazamicnt...o químico Protón TnLeg rnción 

3.2ppm a 4.óppm ••.•..•..... -O(-cl!
2

-cH
2
-o)ñH .. 1(i unidade$ 

A las 16 unidades so le restan 3.5 unidades que equivalen al 

prot6n del hidroxilo rla~do 12.5 unidades. 

Estas unidades se dividen ~ntrc 3.5 para c~lcutar cuantos 

protones hay en 8ste dcsplazarniento q\1{mico, dan~o 3.57 protones. 

Este valor hay q\1e dividirlo entre los 4 protones del 6xido 

de eLileno obtenlondo un valor de 0.9=1.0, lo q11P indica: 

Desplazamiento qu{mico Protón lntPqración 

0.3ppm a 3ppm ................. H ......... 76 unidades 

Se dividen las 16 unidades entre 3.5 para calcular cuantos 

protones se obtienen, dando 21.7 protones. A est~ valor se le res

tan 3 protones del metilo terminal para calcular as{ el número de 
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metilenos presentes o~teniendose 18.7 protones, lo que indica que 

la estructura es: 

CH -(CH ¡--O-C-{CH2-cH2-cJ-H 
3 29"V/ 

P.M. promedio=278gr/mol 

Cálculo aeneral del HLB por R~P: 

Desplazamiento qu{mico Protones 

Q.3ppm a 3.0ppm:<Radicnl "R''.... .t. 

J.2ppm a 4.Gppn=-0(-Cllz-CHz-D)ñ!{... B 

6.?ppm a 7.7ppr..1:::!\nillo aromático... C 

paradisustituido 

A/4-::::X ••.••.•••.•••••••••..•.•• (valor de un protón} 

{ll-Y.)/X /4=Y {número de moles de óxido de eti

leno) 

(C-3)/2=Z ...... , •.........•... (número de metilenos e>n la cadena 

alifática) 

En la tabla ~ 2 se encuentran los res\ll tados obtenidos, si

guiendo la fórmula general para todos tos tensoactivos atqui1fenol 

etoxilados. 

Teniendo et peso molecular promedio je ~.0~10 el tensoactivo, 

se puede calcular el vale~ de HLB, siendo ta f6rmula: 

La porci6n hidrof[lica d~l tensoactivo s~ri: 

Los resultados de los HLR calculados por RMP se encuentran en 

la tabla# 3. 
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Muestra "R" n Fórmula P.M. prom. 

M-1 C!OH21 1 c10H21-@-o-CH2-Cl12-0ll 278 gr/mol 

M-2 CIOH21 3 c 10H21 -~0-(CH2 -CH 2-oJ 3 -H 420 " 

M-3 C9H¡9 5 c 9 H19--@-o-(CH2-cH
2
-o)

5
-H 440 " 

M-4 CBHl7 6 C6 H17--@-o-(CH
2
-cH

2
-0)

6
-11 470 " 

M-5 C9H¡9 7 C' 9H19--@-o-( CH
2
-cH

2
-o) 7-H 526 " 

M-6 c 9 11 19 
R Cg'l l g--@-o-( CH2-CH2-0) a-H 572. " 

M-7 C7Hl5 9 C71!\ 5 --@-o-( Cl!z-Cll2-ol9-H ... .588 " 

M-8 CIOl!21 9 c 10H21 -@-o-(cH2 -cH2-ol 9-H 630 " 

M-9 C9H19 10 Cqlll 9--@-o-( CHz-CH2-0) 10-H 660 " 

M-10 C6H13 \1 C6H\ 3--@-o-( Cl!z-C112-0) 1 \ -H 662 " 

M-1\ C9Hl9 12 C9l1¡ 9--@-o-( CHz-CH2-0) 12-11 748 " 

M-12 CBl!l7 15 CR !1 17--@-o- ( CH2 -cH 2-0J 
15

-11 866 " 

M-13 Csl\ 7 \ó CqH¡ 0 --@-o- ( C11 2-CH 2 -0) I G-H 910 " 

M-14 CílH17 19 C~ll l 7· -@-o-{ CHz-C1!2-0) 1 g-!I l(l<\2 " 

M-15 Cl 1 H:z3 21 el\ Hz3-@-o-(Cl12-CH2-0l2: -H 1172 " 

M-16 CgH 19 
37 CQI\ ~--@-o-( Cflz-CH2-0 i 37-:r 18'1A " 

·--

NOTA: Se ~ornaron valores enteros p~ra et c51cu10 dP los P.M. prom. 
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!Muestra HLB-reportado* HLB-calculado por RMP %Error rel. 

M-1 4.3 

M-2 7.1 

M-3 10.0 10.B B.O 

M-4 10.9 11. 9 9.2 

M-5 12.3 

-•-
-

M-6 12.3 ·12.9 4.9 

M-7 13.0 14.0 7.7 

M-8 13. l 13 .1 o.o 

M-9 13. 3 13.9 4.5 

M-10 15. 1 

M-11 14.6 

M-12 15. o 15.6 4.0 

M-13 15.9 

M-14 16.4 

M-15 16. l 16. J o.o 

M-16 17.1 17.8 4 .1 

TABf,,\ #3 . Especificaciones reportadas por tos fabriccrnt,~s. 
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ESPECTROSCOPIA INFRARROJA 

l.os espectros se obtuvieron con un: 

-Espectrofotómetro Infrarrojo Marca Perkin-Elmcr MÓd~lo ~?9B. 

Las condiciones en las que se obtuvieron todos los espectros 

fueron: 

-Barrido de 4000cm-l a 200cm- 1 . 

-Tiempo: 12 minutos. 

-Lectura: Transmitancia y Absorbancia. 

-Rendija: Normal. 

-Expansi6n: 0.5 y l.O. 

-Velocidad: 12 minutos. 

Los espectros se obtuvieron por dos m~todos, película y diso

luci6n, usando celd~s de bromuro de potasio (KBr) y cnldas sella

das de bromuro de potasio (KDr) de 0.2mm de esp~snr. 

Un tensoactivo alquil fenal etoxilado tiene por fórmula gene

ral la siguiente: 

LQ--O-(CH2-C<~~-H-
En el espectro de Infrarrojo se registran las siguientes han-

das: 

Interrretaci6n: 

1) R: alcanos 

CH 3{ a~im-} 
CH

2 
s1m. 

{ ó} 

Muestra #1-Espectro 1 

2980cm-l a 28~0cm-l 

1460cm-l 

CH
3 

Ó llBOcm-l 

CH
3 

ramifícadol380cm-l y 1360cm-1 

2) Aromáticos 

®-H 
C=C 

ó 
u 

3040cm-l 

l600-1500cm- 1 
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@-H ó para-sustituido 840-820cm -1 

3) Eter 

-C-O-C-} Va~irn. {1275-J200cm=:) 
vsim. 1075-!020cm 

4) Alcohol 

-0-H tJ 3450-3350cm- 1 

-C-0 tJ 1050cm-l 

Las impurezas que pueden estar presentes son: 

La presen~ia de un gr11po carbonilo como se puede comprobar en 

los espectros de las muestras: 2, 4, 8, 9, 11, 12 y 14. La presen

cia del grupo carbonilo SP debe al aldehido que se forma por una 

oxidación parcial del hicfroxilo terminal. 

ANALISIS CUAtl'J'ITA'rlVO 

El análisis cuantitativo por JR se llevó al cabo en absorban

cias de 0.1 a l, con el objeto de encontrar las concentraciones a

decuadas don~e todos los tonsoactivos tienen absorbancla dentro de 

estos límites, se prepararon disoluciones de cada tensoactivo a di

ferentes concentraciones. Para este an~llsis se escogía la banda 

de -C-0-C- {~tnr) en el intervalo de 1200cm-l a 950cm- 1 , se utili

z6 como disolvente tctracloruro de carbono. 

Para explic~r Pl pro~~dimiento, se csco~teron los siguientes 

Lensoactivos: 

l} Alquil fenol etoxilado con 3 moles de óxido de etileno. 

Fórmula: 

C10H21 -@-0-(CH"-Cll 2-0) 3 -!! • 

P.M. prom.~420gr/mol 

Al Ícuota { ml) 

o 
3---10 

5---10 

Absorbancia 

o 
o. JO 

0.28 

-39-

Concentración: 

6.?x!O-ZH 

2.Blgr/!OOml 

Concentración (M) (gr/100ml} 

o 
2.0 X 10-2 

3.4 X 

0

!/)-2 

o 
0.84 

I .41 



Al !cuota (mll Absorbanci.a Concentración (K) {gr¿'.lOOml) 

6---10 o. 37 4.0 X 10- 2 
l. 69 

9---10 0.57 6.0 X 10-2 2.53 

10---10 O.BO 6.7 X 10- 2 
2.81 

realizando regresión lÍneal a estos datos so obtiene: 

Coef. de correlaci6n (r); 0.977 ord. al origen (b), -0.05 

pendiente (m)' ll.20 r-C 1mm-l (para la conc. en Molaridad) 

r=0.977 

A 

!.O 

o. 

b=-0.04 

--- o ---
rn=0. 21 gr- 1mm- 1x!00ml (paro la conc. en gr/IOOml) 

5 10 C X 10 2 (K) 

(;r flca"l. 
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2) ~lquil fenal etoxilado con 6 moles de óxido de etileno. 

.Alícuota (ml) 

o 
3---10 

5---10 

6---10 

9---10 

10---10 

regresi6n lineal: 

r=0.962 b=-0.11 

r=0.961 b=-0.10 

A 

1.0 

0.5 

o 

Absorbanci a 

o 
O .1B 

o. 29 

o. 35 

0.77 

\.OO 

Concentración: 

6.0xl0- 2H 

2.0lgr/lOOml 

Concentración (M) (gr¿lOOml) 

o o 
1.8 X 10-2 o. 84 

3.0 X 10- 2 \. 41 

3.6 X 10- 2 l.69 

5.4 X 10-2 2. 53 

6.0 X 10- 2 2. 81 

m=\6.25H- 1mm-l (conc. en M) 

m=0.35gr- 1mm- 1xl00ml (conc. en gr/lOOml) 

5 10 C X 102 {ff) 

G r· á e a # 2. 
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J) Aquil fenol etoxilado con 10 moles de óxido de etileno. 

A! !cuota ( m1) 

o 
3---10 

5---10 

6---10 

9---10 

10---10 

regresión lÍneal: 

r=0.997 

r=0.998 

A 

0.5 

0.25 

o 

b=0.015 

b=0.012 

Absorbancia 

o 
O.IS 

0.22 

0.26 

0.38 

0.42 

Concentración: 

4.2x!0- 2H 

2.Blgr/100m1 

Concentración (H) {qr/!OOmll 

o o 
1.3 X 10- 2 0.84 

2.1 X 10-2 1.41 

2.5 X 10-2 1.69 

3.8 X 10-2 2. 53 

4,4 X 10- 2 2.81 

m=9.52H- 1mm-l (conc. en H) 

m=0.15gr- 1 mm-lxl00ml (conc. en gr/!OOml) 

3 4 5 C X 102 {M) 

Gráfica#3. 
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4) Alquil fenal etoxllado con 15 moles de 6xido de etileno. 

Alícuota (ml l 
o 

3---10 

5---10 

6---lO 

9---10 
10---10 

regresión lÍneal: 

r=0.999 

r=0.999 

o.2s 

o 

b=0.005 

b=0.001 

Concentración: 

3. 2xt0-2 M 

2.Btgr/!OOml 

Absorbancia Concentración {M) (qr/lOOml) 

2 

o 
o. 15 

0.25 
O.JO 

0.44 

o.so 

o 
0.9 X 

\.6 X 

l. 9 X 

2.9 X 

3. 2 " 

o 
10- 2 o. 84 
10-2 

1.41 
10-2 1.69 

10- 2 2.53 
10- 2 2.81 

m=l5.3!M-lmm-l (conc. en M) 

m=0.18gr- 1mm- 1xt00ml (conc. en gr/lOOml) 

3 4 5 

G r á f í e a # 4. 
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5) Alquil fenol etoxilado con 19 moles de óxido de etileno. 

Al !cuota ( ml) 

o 
3---10 

5---10 

6---10 

9---10 

10---10 

regresión lineal: 

r=0.972 

r=0.968 

A 

1.0 

Q.5 

b=-0.091 

b=-Q.094 

concentraci6n: 

2. 7xl0-2M 

2.BOgr/lOOml 

Absorbancia Concentración (M) (gr/lOOml) 

o 
0.20 

0.31 

0.37 

o.so 
1.00 

O.B 

l. 3 

l. 6 

2.4 

2.7 

o 
X 

" 
X 

X 

X 

o 
10-2 0.84 
10-:? l. 41 
10-2 l. 69 
10- 2 2.53 
10- 2 2.Bl 

m=36.64M- 1mm-l (conc. en ~t} 
m=0.35gr- 1mm- 1x100ml (conc. en gr/lOOml) 

2 

G r á f i e a # S. 
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6) Alquil fenol etoxilado con 37 moles de óxido de etileno. 

F~a: 
C9H19-~-0-(CH2-CHz-Ol37-H 

P.M. prom.=1040gr/mol 

Concentración: 
\. SxlO-ZM 

2.Blgr/lOOml 

Alícuota 

o 
3---10 

5---10 

6---10 

9---10 

10---10 

regresión 

r=O. 994 

r=O. 996 

A 

0.5 

0.25 

o 

!mll 

l!neal: 

b=-0.017 

b=-0.011 

Absorbancia Concentración {M) {gr¿1ooml) 

o o o 
0.15 o.s X 10-Z 0.04 

0.23 o.a X 10-2 l. 41 

o. 27 0.9 X 10-z l.69 

0.44 l.4 X 10-? 2.53 

0.52 1.5 X 10- 2 2.01 

m=33.62M- 1mm-l (conc. en ~) 
m=O.l0gr- 1mm- 1xl00ml (conc. en gr/lOOml) 

G r á f i e a # 6. 
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Con estos valores de concentración se preparan seis tensoac

tivos con diferente número de moles de óxido de etilcno y los re

sultados obtenidos son los siguientes: 

:-:úmero de moles de 

óxido de etileno. Conc. (gr/lOOml) Absorbancia 

3 2.03 0.52 

6 2.05 0.50 

10 !.96 0.76 

15 2.04 0.90 

19 2.03 l. 20 

21 2.00 0.95 

Las bandas obtenidas se observan en la figura 8,de acuerdo 

con ésto se comprueba que por Espectroscopía de IR solo siguen la 

Ley de La~bert-Beer (debido solo al número de moles de óxido de 

etileno presentes en la molécula) los tensoactivos de menos de 19 

moles de óxido de etileno. La regresión lÍneal obtenida se encuen

tra en la gráfica #7, 

A 

1.6 
r= 0.985 b= 0.21 m= 0.05 

!.O 

""1<"!-<'-<!<-"4-t-+....,..-+-;t--+--1;0 .... ~2,..~1~4-+-~l6!<-'~1~e;;-+~2~----t Número de mo1es 

de óxido de etilcno 
Gráfica#?. 
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0.1. 

1200 1000 

Figura B. Bandas de absorción de tensoactivos con 

diferente número de moles de óxido de etileno. 
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CONCLUSIONES 

-como se muestra en la tabla #3 la RMP resulta ser una técr 

ideal para determinar en una forma rápida, los valores de HLB; 

cardemos que para obtener un espectro de RMP basta con pesar ur 

cantidad de muestra fija (35 a 50mg) disolvcrlñ en un disolvcnl 

adecuado (Cloroformo detiterado en este caso) y pasar la muestri 

un tubo de RXP. colocarla en el instrumento con lo que 5 minute 

desp11~s estaremos obtaninn~o un espectro de RN~ integrado y la~ 

mediciones y cálculos no llevan m¡s de 30 minti•o~. 

Esto significa que en un día de trabajo se podrian realizE 

una mayor cantidad de muestras que con tos m6todns tradicional~ 

Lo qu~ inicialmente es una gran desventajíl ~0 la R~P. el e 

to del equipo, &~te se ~~ortiza rapidamentc si lo comparamos ce 

el costo del an¡lisis por muestra de los m6todos clásicos. Aune 

es neccsa~io reconocer qt1e la inversi6n inici;il es muy alta y 

haría practicamentn imposible el que una ind11sLrin adq11iriera t 

de estos equipos p~~a raíllizar análisis rutin~rio!;. 

En c~anto a la precisi6n del m~todo por RMP sn puedo ver q 

al co~pararlo con los reportados el valor es aceptable (menor d 

10% en valor relativo). 

Se ~uedo concluir que la RMP es un análisis rápido y con!i 

ble para ~eterminar el l~I.n de los tensoactivos. 

-La Espectrascop[a IR en el an&lisis cu~litativo de los ten 

activos es eficaz, ya que puedo verif~car cicrl.as impurezas que 

pueden presentar ~stos. I.a preparación de la muestra es sencill 

y el registro del espectro es de 12 minutos en un Espcctrofot6~ 

tro dispers i va. 

Por comp3~Jci6n la ~6cn!ca de IR r~sulL.1 ir,s~rvibl~ para ~ 

terminar los valores de HLB ya que, como ya se mencion6, la lir, 

lidad en :a variaci6n de la seRal seleccionada Re pierde a va10 

por encica de 19 moles de óxido de etileno; sin embargo debido 

la polari~ad de este grupo que provoca que la banda se ensanche 

que limita el uso del IR para estos tensoactivos. 
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Para continuar este trabajo se propone que se realizen los es

pectros de cada tensoactivo a diferentes concentraciones en un Es
pectrofot6metro con Transformada de Fourier que proporcione el área 

bajo la banda. 
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