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RESUMEN

La presente tesis plantea determinar los comportamientos del
aceite de soya y del aceite de pescado a distintas condiciones de
operacion para la produccién de resinas, con la finalidad de conocer cdmo
reaccionan estos aceites en la produccion de las resinas para asi formular

ta resina que se requiera fabricar.

Primero se realizé la caracterizacién de los aceites como es el
indice de yodo, saponificacion y acidez para identificar el grado dé
saturacion de cada aceite. Se determind que el grado de instauracion del
aceite de pescado es mas alto que el de soya. Luego se selecciond los
parametros de operacion para la produccion de las resinas alquidicas las
cuales fueron la temperatura, cantidad de xilol y el tipo de aceite. Dentro
de la produccién de la resina en la etapa de policondensacion se analiz
gue parametro es el que mas influye para las caracteristicas de la resina,
como también los datos cinéticos en el avance de reaccion como es la
constante de velocidad, numero de orden, viscosidad y grado de

conversion.

Palabras clave: aceite de pescado y soya, resina alquidica, cinética

y policondensacion.



ABSTRACT

This thesis proposes to determine the behavior of soybean oil and
fish oil at different opefating conditions for the production of resins, in
order to know how these oils react in the production of resins to formulate

the resin required manufacture.

First, the characterization of the oils was carried out, such as the
iodine index, saponification and acidity to identify the degree of saturation
of each oil. It was determined that the degree of establishment of fish oil is
higher than that of soybean. Then the operating parameters for the

- production of the alkyd resins were selected, which were the temperature,
amount of xylol and the type of cil. Within the production of the resin in the
polycondensation stage, it was analyzed which parameter is the one that
most influences the characteristics of the resin, as well as the kinetic data
in the reaction advance such as the speed constant, order number,

viscosity and degree of conversion.

Keywords: fish and soybean oil, alkyd resin, kinetics and

polycondensation.
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L PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACION

1.1 ldentificacion del problema

Las resinas alquidicas modificadas con aceite se vienen utilizando
en la industria de las pinturas y de los tintes desde los afios 40 hasta
hoy, cuyo rendimiento es superior, tanto en términos de rapidez de
secado como de la resistencia al medio ambiente. En el Perl la
produccion de productos de recubrimiento basicamente es de
pinturas, barnices y lacas; para dichos productos las resinas
alquidicas son la materia prima mas importante en la que le dara las

caracteristicas adecuadas de las pinturas y barnices.

Por ta! razon existe la necesidad de estudiar el proceso de
reaccion como también ver de qué manera influyen los parametros de
operacion para la realizacién de una resina con los aceites de soya y
de pescado para servirnos como modelo en la produccion de la resina
en planta y asi poder formular una resina con una caracteristica

adecuada para el producto a fabricarse.

11



1.2 Formulacion del problema

Problema General

. Como son los comportamientos del aceite de soya y del aceite de
pescado a distintas condiciones de operacién para la produccién de

resinas alquidicas?
Problemas Especificos

a) ¢Cuales son las caracteristicas fisicoquimicas de los aceites de
soya y de pescado?
b) ¢Cudles son las condiciones de operacion para la produccién de

resinas alquidicas?

1.3 Objetivos de la investigacion
Objetivo General

Determinar los comportamientos del aceite de soya y del aceite de
pescado a distintas condiciones de operacion para la produccion de

resinas alquidicas.
Objetivos Especificos

a) Determinar las caracteristicas fisicoguimicas de los aceites de soya

y de pescado.

12



b} Seleccionar las condiciones de operaciéon para la produccion de

resinas alquidicas.

1.4 Justificacion
Las razones que justifican la investigacion propuesta son las

siguientes:

» Legal: La justificacién legal del trabajo de investigacién esta
basada siguiendo las normas ASTM (American society for testing
and materials) para pinturas y recubrimientos, las cuales son
fundamentales para especificar y evaluar las propiedades fisicas y

quimicas de la resina a evaluarse.

> Econdmica: Para la elaboracion de las resinas se escogieron
productos que pueden ser de facil acceso en el Perq, lo cual hace

que econdmicamente sea mas rentable que importar de! extranjero.

» Tedrica: el estudio de evaluacion de los parametros en el proceso

de produccion de la resina es sustentado con una base tedrica y

experimental.

13




1.5 Importancia

El alcance de la investigacion permite plantear Determinar los
comportamientos del aceite de soya y del aceite de pescado a distintas
condiciones de operacion para la produccién de resinas alquidicas con el
fin de brindar conocimiento de la reaccion de estos aceites dentro de la
produccion de la resina y sirva como base para reformular un resina
requerida, para lo cual se deben hacer ensayos a nivel laboratorio y

finalmente llevar a escala industrial.

14



21

Il MARCO TEORICO

Antecedentes del estudio

Cardefio, Fernando. et al, 2013 desarrollaron un trabajo de
investigacion titulado “SINTESIS DE RESINAS ALQUIDICAS A
PARTIR DE ACEITES DE HIGUERILLA, DE PALMA Y DE FRITURA
MEZCLADOS CON ACEITE DE SOJA” en la revista: Informacién
Tecnolégica de la Universidad de Antioguia. Medellin Colombia; con
el objetivo de evaluar la sustitucién total o parcial del aceite de soja
por los aceites crudos y usados de bajo costo como el aceite de
higuerilla, palma y fritura en la elaboracidén de resinas alquidicas. La
metodologia que siguieron fue la de refinar los aceites para luego
caracterizarlos empleando las técnicas de caracterizacion de iodo,
indice de acidez, indice de saponificacidn, humedad de indice de
hidroxilo y Karl Fisher, para la preparacion de la resina alguidica en la
etapa de glicerdlisis y una etapa de policondensacion en la que se
desarrollaron diferentes sintesis de las resinas empleando una
formulacién basada en criterios de funcionalidad promedio en la que
se hizo a distintos porcentajes de mezclas de aceite de soja con los
otros aceites al 30, 50 y 70% realizando a ello sus caracteristicas a
las resinas obtenidas como % NV, viscosidad, color, indice de acidez,

analisis termogravimeétrico, analisis FT-IR; la cual en su informe de

15



investigacién concluyeron que cumplen con los pardmetros de calidad
exigidos para su uso y aplicacién como materias primas en la
fabricacion de recubrimientos de preparacion de superficie y
acabados. Por lo que se considera que el desarrollo es viable
técnicamente para la sustitucion parcial y/o total del aceite insaturado
de soja por aceites de higuerilla, palma e incluso aceites de fritura en

la fabricacion de resinas alquidicas.

Baez Riveros, Oscar. et al, 2010. Elaboraron el proyecto:
“OBTENCION DE UNA RESINA ALQUIDICA A PARTIR DE ACEITE
DE PALMA CRUDO A ESCALA LABORATORIO” en la Universidad
de América. Bogota, Colombia. Para la obtencic’m de una resina
alquidica a base aceite de palma crudo se utilizé anhidrido ftalico,
glicerina y aceite de palma crudo, se determinaron las condiciones de
operacién para las reacciones de alcoholisis y esterificacion y se
decidié por una resina especifica para obtenerla en un sistema de
reaccion. Una vez obtenido la resina se analizé la variacion en
algunas condiciones de operacion del reactor y el efecto de 1a resina
alquidica obtenida en la elaboracién de un esmalte. La resina
alquidica obtenida en el reactor no pudo ser utilizada en la
preparacion de esmaltes debido a qgue su formulacién tiene un valor
de punto de gelificacion superior a 1 y un valor de funcionalidad

inferior a 2, y esto afecta al secado del esmalte, se recomienda

16



evaluar la formulacion de las resinas y de! esmalte para obtener

mejores resultados.

Bravo Silva y Cardona Arango (2009). Realizaron un estudio
titulado “OBTENCION DE UNA FORMULACION DE BARNIZ CON
BASE EN ACEITE DE SOYA A ESCALA DE LABORATORIO” en la
Universidad EAFIT, Escuela De Ingenieria Departamento De
Procesos Medellin. Con el objetivo de obtener una formulacion de
barniz con aceite de soya a escala de laboratorio mediante disefio de
experimentos, se desarroliaron cuatro formulaciones de barniz en las
que cuentan con aceite de soya refinado, aceite de linaza, aditivos
secantes (ocicatos de calcio, manganeso, circonio y cobalto) y
pigmento natural como Paprika; el porcentaje de estos componentes
varia para cada formulacion. De las éuatro formulaciones, la que
mejor formacién de pelicula, menor tiempo de secado y mejor
adherencia presentd fue la formulacion 2 (1,5% total de octoatos,
71,8% de Aceite de Soya y 26,8% de aceite de linaza) presento
buena formacién de pelicula de recubrimiento. Esta formulacion se
sometié a pruebas de densidad, viscosidad, estabilidad y porcentaje
de solidos donde el barniz formulado presento estabilidad durante un
lapso de tres meses, a diferencié del barniz comercial. Al hacer el

estudio de margen de beneficio (Profit Margin} se observo que el

17



proyecto era econémicamente rentable, ya que el margen de

contribucion fue positivo.

Gonzales Andrés, (2009) realizé un ensayo monografico titulado
“SUSTITUCION DE RESINA MEDIA DE SOYA POR RESINA MEDIA
DE CAFE EN LA FABRICACION DE PINTURAS ALQUIDICAS”,
para optar el titulo de Ingeniero Quimico Industrial en la Universidad
Rafael Landivar — Guatemala; con el ‘objetivo de darle una mejor
disposicidn al desperdicio de café y asi mismo justificar la extraccion
del aceite en la cual se bas6 en la investigacién de Pineda (2004),
ademas en la industria de pinturas esta resina es una alternativa mas
para la produccién de sus pinturas. En la investigacion dada se
encontré que la sustitucion propuesta representa ahorros mensuales.
Por lo que técnica y operativamente es factible la sustitucion de la
resina de café propuesta, ya que brinda mejores resuitados que las

resinas que hoy por hoy se utilizan en el mercado de pinturas.

Correa Juan y Restrepo Erika (2007) realizaron un trabajo de
investigacion titulado “ANALISIS DE ALTERNATIVAS EN LAS
CONDICIONES DE PROCESO Y sSU EFECTO EN EL TIEMPO DE
ESTERIFICACION Y EL CONSUMO ENERGETICO EN LA
" PRODUCCION DE RESINA ALQUIDICA” para optar el titulo de

Ingeniero de procesos en la Universidad EAFIT, Medellin - Colombia;

18



con el objetivo de analizar alternativas en las condiciones de proceso,
su efecto en el tiempo de esterificacion y el consumo energetico en la
produccion de resinas alquidica. Para ello realizaron un estudio
preliminar con el tiempo de calentamiento, la temperatura de cambio
de flujo de Nitrogeno en la etapa de calentamiento a través de la
masa y la temperatura de adicion de xilol en la que se analizé cuales
de estas variables son mas significativas sobre el tiempo de
esterificacion para la realizacion del disefio de experimentos final, se
encontré que el flujo de nitrégeno debe aumentarse a los 160°C, se
debe calentar la mezcla de reaccion desde la temperatura ambiente
hasta 180°C en un tiempo de 2h 10min y la temperatura de adicion de
xilol'no debe ser inferior de 165°C. El balance de energia realizado al
reactor permiti6 observar que el calor suministrado por el aceite
térmico es el parametro de mayor valor. Mientras el trabajo de eje

suministra 0,043 W. el aceite térmico suministra 1391,726 W.

2.2 Marco conceptual

o221 Utilizacion de los aceites en las pinturas

La fabricacién de pinturas utiliza aceites vegetales desde hace
mucho tiempo. Por muchos afios las pinturas para uso domeéstico
también se fabricaron a base de estos materiales, por ejemplo, el

mejor imprimador para proteger el acero estructural se obtenia del

19



minio dispersado del aceite de linaza, estas pinturas eran de secado
lento y a veces producian peliculas demasiado débiles que se
deterioraban faciimente. En los afios cuarenta y cincuenta se
desarrollaron resinas o poiimeros cuyo rendimiento era superior, tanto
en términos de rapidez de secado como de la resistencia al medio
ambiente, llamados resinas alquidicas, se fabrican a base de aceites
vegetales naturales mezclados quimicamente con cbmponentes de
una resina de poliéster, que posee grandes ventajas sobre el aceite

como aglutinante de las pinturas (Nicks, 1990).

En los aceites el contenido de proporcion de acidos grasos
saturados e insaturados determina en gran parte las propiedades de
la resiné resultante. La funcién de los aceites vegetales naturales en
la tecnologia alquidica tiene tres facetas. Proporcionan un mecanismo
por el cual la pelicula seca. Asi mismo, cambian la solubilidad de los
poliésteres, normalmente solubles en costosos solventes de ésteres y
acetona, de manera que se disuelvan en solventes mas econdmicos
de hidrocarburos, como el xileno. La tercera ventaja es que ayudan a
controlar los parametros de polimerizacion del poliéster durante el

proceso de manufactura (Nicks, 1990).
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2.2.2 Aceites

Los aceites naturales se obtienen de semillas de origen vegetal o
de origen animal, son triglicéridos de acidos grasos que se obtienen
por accion de la glicerina u otro alcohol polibasico que puede ser
representada por la reaccién (1) o como también representado en la
figura 2.1. Los acidos grasos mas frecuentes son: palmitico, estearico,

oleico, linoleico y linolenico (Calvo, 2014).

glicerol + 3acidos grasos — triglicerido (aceite) + 3H,0 (1)

FIGURA 2.1

FORMACION DE UN TRIGLICERIDO

H,C—OH H,C-0-OCH,:Cy7

HC—OH + 3CyH3CO0H — HC-0-OCH3:Cq7 + 3HO

HQC —0OH Hzc-O -OCH35617
glicerol acido estearico  triestearato de glicerilo
{alcohol} ‘ {ester)

FUENTE: (Extraido de la pagina web: Textos Cientificos.com ,2005)

La clasificacién de su origen se puede clasificar en naturales o
sintéticas: los primeros pueden tener su origen vegetal o animal, los

segundos son producto de sintesis (calvo, 2014); los mas utilizados

21



son los aceites naturales para ello podemos apreciar en el cuadro 2.1

sus constantes fisicas y composicién de algunos aceites.

CONSTANTES FiSICAS Y COMPOSICION DE ACEITES

CUADRO 2.1

DENS! | INDICE DE COE'T::EC'EN INDICE V'gigs' COMPOSICIO
ACEITE | e R(E):';AO?CC" saPONIFIc | Yopo |EncLee | NEN (A:/C)IDOS
ACION R 20°C °
S Saturados 4.
0,93- Qleico, 5.
MADERA 0.944 1,503 - 180-7 149-70 39-41 Oleostearico 90
Paimitico.43,5
Qleico, 36,6
0,891~ 1,4554- linoleico, 9,100
PALMA 1 4 899 1,456 190-209 50-55 Alinolenico,
' 0,200
Qleico,30
N 0,922- Linoleico,53
SOJA 0.934 1,473 192-4 121-38 8-9 Linolenico,5
Grasos sat.,12
Oleico,5
Lincleico.15
LINAZA 0,930 1,480 191-5 182-90 6.8-7.4 Linolenico. 15
Isolinolenico.B.
. Ricinoleico,88
0,960- | Oieico,7
RICINO 74 1,478-9 175-86 82-88 Linolenico,3
Grasas sat. 2
Linolenico,
Oleico,
GIRASOL 0,924 1,475 188-94 122-35 13,1-13,2 palmitico
Laurico,45
Miristico,20
Caprilico,9
CcOCO 0,928 1,441(60°C) 246-58 8,6-94 Estearico,9
Caproico,2
Palmitico,7
Oleico,2
Paimitica, 18,54
PESCAD Qleico,12.20
o 0,94 1.481 170-190 175-185 Linoleico, 13.70
Miristico,6,09

FUENTE: {Porras, 1966}
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2.2.3 Acidos grasos

Los acidos grasos encontrados en la naturaleza contienen entre 8
y 24 atomos de carbono y pueden tener una estructura lineal o
ramificada. La mayoria de los aceites existentes, contienen acidos
C,q, €stos acidos de 18 carbonos contienen diversos niveles de no
saturacion o enlaces dobles (Walker, 2002).

Los acidos grasos determinan las caracteristicas de los aceites
segun sean saturados (no tienen dobles enlaces) o insaturados (que
tienen uno o mas dobles enlaces entre los atomos de carbono) asi

como se puede apreciar en la figura 2.2 (Calvo, 2014).

FIGURA 2.2

TIPOS DE ACIDOS GRASOS

:

! Saturado

: o P - M R M o H

; T i t ¥ ] i i 1 1 ]

I A R -

¢ <@ R R S N &

i 14

L insaturadao

: HoH O H O H M

T < i | 3 ' ] 1 ‘f" Moy

i -G C—C—C—G=C = A 7
o ] I A Cwoe
; = o+H H oH H PR o
+ ~

FUENTE: (Dias, 2010).
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En la que estudios realizados caben sefalar que en cuanto mayor

es |la instauracion del &cido graso mayor es |la capacidad secante de

los aceites correspondientes. Los aceites saturados e insaturados que

se utilizan comunmente en las formulas de resinas alquidicas son los

siguientes que se muestra en el cuadro 2.2 (Calvo, 2014):

CUADRO 2.2

ACEITES SATURADOS E INSATURADOS

ACEITES SATURADOS

ACEITES INSATURADOS

- Aceite de Coco

- Aceite de Palmiste

- Aceite de Linaza

- Aceite de Soya

- Aceite de Resina de
Trementina

- Aceite de Cartamo

- Aceite de Girasol

- Aceite de pescado

FUENTE: (Nicks, 1990).

Caracteristicas de los acidos grasos

Los acidos saturados en los aceites mas comunes son el laurico

(C12), el palmitico (C14) y el estearico (C-18). También tienen acidos
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grasos insaturados mas comunes de la mayor parte de los aceites
insaturados (NICKS, 1990):
 Acido oleico con 18 C, &cido cis, 9-octadecenoico.
e« Acido linoleico con 18 C, 4acido cis-cis,9-12-
octadecadienoico
o Acido linolénico con 18 C, &cido cis-cis-cis,9-12-15

octadecatrienoico.

Los acidos grasos insaturados tienen una propiedad fundamental
en la industria de pinturas. Esta radica en su capacidad de reaccionar
espontaneamente con el oxigeno atmosférico a temperatura ambiente
para formar hidroperéxidos. Estos hidroperdxidos se pueden
descomponer utilizando los catalizadores adecuados (secantes) para
producir radicales libres, los cuales, mediante una serie de complejos
mecanismos, pueden conducir a la formacion de reticulaciones
quimicas entre las cadenas de los acidos grasos y por lo tanto
controlan el secado de la pelicula de pintura. La tasa de formacion de
peréxidos depende del grado de instauracion de los acidos grasos

presentes en el aceite (Nicks, 1990 y Jalani, 1993).
Las instauraciones de los aceites debido a los acidos grasos que
los forman se pueden determinar por el indice de iodo, cuanto mas -

elevado sea este, mayor sera la capacidad de secado. También juega
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un papel importante la posicién de las instauraciones: si estas son
conjugadas, o sea que afecten a atomos de carbono alternos,

aumenta la capacidad secante del aceite (Calvo, 2014).

Clasificacion de los aceites
La presencia de enlaces saturados e insaturados segin Calvo

(2014) permite clasificar los aceites en:

- Secantgs: son ricos en acidos grasos insaturados (di y
poli, superior al 70%), en proporciones variables de acidos
grasos moninsaturados (aproximadamente 15%j) el nivel de
acidos grasos saturados es inferior al 5%. El indice de iodo
oscila entre 150 y 200.

- Semisecantes: son ricos en acidos grasos insaturados,
contienen aproximadamente el 70% de acidos grasos
biinsaturados. El indice de iodo estd comprendido entre
100 y 150.

- No secantes: incluyen mezclas ricas en acidos grasos
saturados, en contenidos porcentuales del 90%,; la

participacion de monoinsaturados es baja, inferior al 1.

En el cuadro 2.3 se muestra los diferentes acidos grasos

separados segun su secatividad.
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CUADRO 2.3

SECATIVIDAD DE UN ACIDO GRASO

CARACTERISTICAS ACIDO
DE LA GRASO ESTRUCTURA
SECATIVIDAD
Oleico CHs—(CH2),—CH = CH — (CH2), — COOH
No secante Ricinoleico CH;3—(CH2)5—CHOH — CH2 — CH = CH(CH2);
— COOH
j ) ] CH,—(CH2),—CH = CH — CHZ — CH = CH(CH2),
Semisecante Linoleico
— COOH
|samico CH; = CH — (CH2),—-C=C—-C=C~- (CHZ); — COOH
) CH;—CH2 — CH = CH — CHZ — CH = CH — CHZ — CH
Secante Linolenico
= CH — (CH2); — COOH
CH,—(CH2)3;—CH = CH— CH = CH — CH
Licanico = CH — (CH2), — CO — (CH2)2

Secante rapido

— COOH

Eleostearico

CH,~(CH2);—CH = CH — CH = CHCH = CH — (CH2);

— COOH

FUENTE: (Carpena, 2006 y Giudice y Pereyra, 2009)

224 Composicion de algunos aceites en la formulacion de

pinturas

En el cuadro 2.4 segun estudios realizados se puede ver los

acidos grasos que contienen diversos aceites utilizados en la

fabricacion de resinas para la elaboracion de pinturas.
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CUADRO 2.4

COMPOSICION PORCENTUAL DE ACIDOS GRASOS EN ALGUNOS

ACEITES
Saturado | Oleico | linoleico | linolenico | ricinoleico

Linaza |10 22 16 52

Cartamo | 11 13 75 1

soya 15 25 51 9

Girasol |11 51 38

Oliva 12 83 5

Ricino 3 7 3 87

Coco '91 7 2

FUENTE: (Calvo, 2014).

2,25 Resinas alquidicas

Las resinas alquidicas o “alquid” es un polimero' derivado de la
reaccion de polioles y poliacidos el cual se aplica exclusivamente a
productos modificados con acidos grasos naturales o sintéticos
mientras que los materiales no modificados se denominan
cominmente poliesteres. La parte de la resina de la molécula en
pélicula de pintura le confiere caracteristicas de dureza y de
resistencia mientras que el acido graso regula |a flexibilidad, adhesién

y solubilidad en disolventes de bajo costo (Giudice y Pereyra, 2009).
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Las resinas alquidicas son todavia el ligante de mayor consumo
utilizado en el sector de pinturas. Su utilizacién es basicamente en la
fabricacion de esmaltes sintéticos, barnices, imprimaciones
anticorrosivas, etc. La seleccion de los reactivos de la formulacién
define las propiedades fisicas, quimicas y funcionalidad, ya que estos

aportan las variables fundamentales (Calvo, 2014).

2286 Reacciones quimicas involucradas en la preparacion de

resinas alquidicas

L.o que distingue a las resinas alquidicas de otros poliésteres, es la
presencia de un monoacido como parte importante de su
composicion. La reaccién basica de la preparacion de cualquiér
alduidico es la esterificacion. Por ello la unién que caracteriza a las
resinas alquidicas es la unién éster, esta se obtiene por la reaccién de
un grupo carboxilo (COOH) con un grupo hidroxilo (-OH) con la
consiguiente formacion de un éster (-COOC-) y liberacion de agua; en

forma general se representa en la ecuacion (2) (Barrios, 1997).
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Aceite vegetal + Poliol + poliacido — — — ——— Resina alquidica + Agua
o Triglicerido 1) calor :
2) catalizador (2)
3) atmosfera inerte

Cuando ia resina alquidica se obtiene a partir de aceites vegetales
o triglicéridos, puede dividirse en dos reacciones independientes; esto
es, una reacciéon monoglicérida, también llamada de alcoholisis y una

reaccion de esterificacion.

a) Reaccion monoglicérida (o de alcoholisis)

La reaccidon monoglicérida es una alcoholisis parcial de un
triglicérido y un glicerol, asi como se muestra en la figura 2.3, y
tiene varios propésitos. Una de ellas es que la resina alquidica final
sea mas uniforme en su estructura molecular; es decir, que las
moléculas de &acidos grasos sean consistentes en su union al
‘polia!cohol. Otro es que si, por ejemplo, un poliol y anhidrido ftalico
se agrega al aceite simultaneamente, se forma cantidades
substanciales del compuesto poliol-ftalato, el cual afectaria el
desarrollo de la sintesis. Por otro lado, si no se da Iarre'accién de
monoglicérido tendria lugar a una serie de estallidos en la que no
se dara la reaccién entre el poliacido y monoglicérido al cual
influenciaria en el control termostatico de la reacciéon quimica en si

(Barrios, 1997).
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FIGURA 2.3

REACCION MONOGLICERIDA

——OH COCR I—OOCR
2 —OH 4+ OOCR — 3 OH

——OH OOCR OH
Poliol Glycerot Triglicérido Monoglicérido

FUENTE: (Olivares, 2015).

b} Reaccion de esterificacion (o policondensacion)

Esta feaccién se lleva a cabo después de la reaccion
monoglicérida. Desde el punto de vista técnico, pero también
quimico la reaccion monoglicerida es la que sirve de preparacion
para la subsiguiente reaccién de esterificacion, durante el cual
forma el polimero, por esta razon es llamada también reaccién
alquidica o de polimerizacic’m,.el cual se puede representar en la

figura 2.4 (Barrios, 1997).
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FIGURA 2.4

REACCION DE ESTERIFICACION

CHo00CR OH

COOCH 3 CHCHL00CH

co
CHOH & 0---3-»
' -
co ‘ COOH

Potimerizacibn

CHZ0M _ RESINA ALCQUIDICA
Monoglcérido
Anhidrida 11atico

FUENTE: (Alonso, 2013).

2.2.7 Clasificacién de las resinas alquidicas

En la industria de las pinturas generalmente clasifica a las resinas
alquidicas sobre la base de contenido de acéite en los rangos que se
muestra en el cuadro 2.5. El nivel de aceite influye sobre el
mecanismo de curado, la solubilidad de disolventes, forma de
aplicacién, propiedades quimicas y mecanicas de la pelicula,

compatibilidad con otros componentes, costo, etc. (Calvo, 2014).
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CUADRO 2.5

RESINAS ALQUIDICAS SEGUN EL CONTENIDO DE ACEITE

Cortas Medias Largas

Longitud de aceite <45% 45%-55% 55%-90% U

ENTE: (Calvo, 2014).

Resinas largas en aceite
Secan a temperatura ambiente por oxidacion y se utilizan en la
| elaboracion de barnices, esmaltes e imprimaciones. Tienen un secado
lento, .buen brillo, baja dureza, buena flexibilidad y excelente

aplicacién a brocha.

Resinas medias en aceite
Pueden secar por oxidaciéon a temperatura ambiente o aceleradas
a temperaturas medias. Poseen una buena capacidad de secado

dando 'peliculas con buen brillo-y una flexibilidad y dureza aceptables.
Resinas cortas en aceites

Las resinas de contenido de bajo nivel de aceite curan con el

oxigeno del aire forzado por el calor (horneado).
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2.28 Fabricacion de Resinas Alquidicas

Para la preparacion de resinas alquidicas existen 2 procesos
distintos, dependiendo si se utiliza aceites y acidos grasos.
En el proceso con monoglicérido, se adiciona una mezcla de aceite
y glicerina u otros polioles, se calientan hasta alrededor de 230-
250°C en presencia de un catalizador de transésteriﬁcacion. Esta
reaccién inicial resulta en una mezcla de tri, di, mono- glicéridos y
poliol sin reaccionar. En este punto se agrega el anhidrido ftalico. Si
se agrega el anhidrido ftalico antes ocurre la gelacion de la resina ya
que es insoluble en aceite, pero soluble en glicerina. La mezcla se
calienta a aproximadamente 200-250°C y se remueve el agua para
llevar la reaccion al grado deseado de caracteristica final,
determinado por el valor acido, el xilol se usa generalmente para
remover azeotropicamente el agua. La reacciéon dada se lleva a cabo
~muy por arriba del punto de ebuliicién del solvente, solo se utiliza una

muy pequefia cantidad (Walker, 2002).

El proceso con acido graso se tiene que usar para preparar
alquidalicas sin glicerina. Este es un proceso de un paso en el cual se
combinan juntos los acidos grasos, los acidos dibasicos y el poliol, y

se remueve el agua de igual forma que la segunda parte del proceso
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con monogliceridos. En el mercado los acidos grasos (excepto por el

TOFA) son mas caros que los aceites (Walker, 2002).

2.2.9 Ingredientes de las resinas alquidicas, caracteristicas y

las propiedades que imparten al polimero final

Dependiendo del tipo de acido, del poliol y de los aceites y acidos
grasos utilizados, las caracteristicas de la resina alquidica varian de

forma sustancial en cuanto a sus caracteristicas finales.

a) Aceites y acidos grasos
Estan constituidos por esteres mixtos de diversos acidos grasos
y glicerina. En cuanto a la influencia de los aceites en las resinas
para forzar un film, solo una propiedad es interesante: su
secatividad, es decir, la facultad de polimerizar, que a su vez
depende del ndmero de dobles enlaces del acido graso, de la
conjugacion de los mismos y del porcentaje de cada acido presente

en el aceite (Porras, 1966).
b) Polioles

Los mas importantes polioles son: glicerina, pentaeritritol,

glicoles.
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PENTAERITRITOL: Es uno de los polioles mas importantes;
los cuatro grupos hidroxilo en su estructura lo hacen versatil,
lo que permite elevar el peso molecular y obtener esmaltes
con un tiempo de secado menor y mayor dureza, flexibilidad,
retencion de color y brillo, resistencia al amarilleo y
durabilidad a la intemperie que las basadas en dlicerina.
Para la elaboracién de una resina con Pentaerititol requiere
mas cuidado y control ya que puede haber riesgo de
gelacion {(Giudice y Pereyra, 2009).

GLICERINA: La glicerina, de origen natural, con tres grupos
funcionales es quizds el mas utilizado pese a que otros
polioles un mayor nimero y mayor reactividad que se
encuentra en todos los cuerpos grasos como base de su

composicion (Giudice y Pereyra, 2009).

36



CUADRO 2.6

POLIOLES EMPLEADOS PARA LA SINTESIS DE RESINAS

ALQUIDICAS
NOMBRE PESO PESO FORMULA QUIMICA
COMUN MOLECULAR | EQUIVALENTE
Pentaeritrinol [ 136 34 HO}COH
HO OH
Glicerina 92 31
HO™ Y oH
CH
Trimetilol 164 44-7 ; oo |
propano A HO\/E’OH ‘
s
Trimetilo! 120 40 .
etano HO\%\QH
Hy
Etilenglicol | 62 31 ITI |T| ;
H—g g
L OHOH |

FUENTE: (Giudice y Pereyra, 2009)..

c) Catalizador

La presencia de pequefias cantidades de catalizador, hasta de

un 10%mol del total del acido dibasico en la formulacién de la

resina, acelera el crecimiento de la viscosidad durante el proceso
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d)

de manufactura de la resina. Ademas, las resinas general'mente se
secan mas rapidamente, y producen peliculas mas fuertes con
mejoras en su color, adhesion, resistencia al agua, resistencia a los
alcalis, y durabilidad en la intemperie. Sin embargo, el proceso de
coccidn debe monitorearse y controlarse con mayor cuidado,
particularmente cuando la resina se acerca al punto final deseado,

para prevenir la gelacion (Giudice y Pereyra, 2009).

Poliacidos
Los poliacidos que han tenido un empleo realmente industrial
son: anhidrido ftalico, anhidrido maleico, acido adipico, sebacico y

suceinico.

. Anhidrido ftalico (C6H4(C0O)2°): Es el acido polibasico
mas importante en la preparacion de resinas alquidicas
debido a su bajo costo y las excelentes propiedades que le
confiere la resina. Los dos grupos carboxilo del anhidrido
ftalico se encuentran en la posicién orto uno del otro, es
decir, contiguos y que tienden a formar cadenas ciclicas que
como consecuencia dan pesos moleculares limitados. Los
correspondientes di acidos cuyos grupos funcionales no son
contiguos (meta y para), como el isoftalico y terftalico,
permiten la obtencion de moléculas de peso molecular

elevado y viscosidades mas altas, mejores caracteristicas de
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secado, y proporcionan peliculas mas duras (Porras, 1966 y

Calvo, 2014).

CUADRO 2.7

POLIACIDOS EMPLEADOS PARA LA SINTESIS DE RESINAS

ALQUIDICAS

0
Acido isolftalico HOMOH
0
Anhidrido ftalico . )LOJLW

Anhidrido maleico

Acido fumarico ,LO)L
HO oH

FUENTE: (Giudice y Pereyra, 2009).

2.210 Variables del proceso durante la fabricacién de la resina

Las variables temperatura de reaccién, adicion de catalizador,
adicién de solvente azeotropico (xilol), flijo de gas inerte en la mezcla

de reaccioén, velocidad de reaccion, tiempo de calentamiento Y orden
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de adicion de los reactivos; contribuyen a acelerar el proceso de
deshidratacion de la resina, es decir, la correcta eliminacion del agua
producida en la reaccion de esterificaciéon promueve la formacion del

éster (la resina alquidica).

Temperatura de esterificacién

La temperatura de reaccion es distinta para cada formula, el
aumento de la temperatura contribuye a la eliminacién del agua en la
primera etapa de reaccion para eso es necesario adicionar un
solvente azeotropico y gas inerte a la mezcla de reaccion. La
seleccion de la temperatura de reaccion adecuada al proceso de
esterificacion requiere de un estudio detallado de modo que esta no
sea tan baja que impida la produccién de resina a un tiempo
razonable y que no sea tan elevada que cause descomposicion de la
resina, decoloracién yfo perdida excesiva de material volatil como el

xilol y poliacidos (Correa y Restrepo, 2007).

Orden de adicién

En la fabricacion de alquidicas a partir de aceites glicéridos, se
adiciona primero la glicerina y el aceite para formar una estructura de
monoglicérido por ‘alcoholisis del aceite glicérido con poliol
adicionado. La alcoholisis convierte las fases insolubles de! polio} y

del glicérido en una sola fase homogénea de monoglicérido. Este es
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un solvente para que e! poliacido adicionado en el siguiente paso que

es la esterificacion del monoglicérido (Correa y Restrepo, 2007).

Gas inerte

El uso de gas inerte es esencial para la produccién satisfactoria de
resinas alquidicas. A través del empleo de gas inerte con solvente
azeotropico (xilol) se puede obtener una resina que tendra
propiedades con valor acido adecuado, buen color, rapido secado al
aire. Los estudios han demostrado que tanto el nitrogeno como el
didxido de carbono da resultados satisfactorios. (Carpena, 2006 y

Correa y Restrepo, 2007).

Agitacion

Es un factor altamente importante en la alcoholisis y el
procesamiento de resinas alquidicas. Una agitacion completa y
controlada es necesaria debido a rla inmicibilidad de varios
ingredientes y debido a que la velocidad de la reaccidén quimica
depende del movimiento de todas las moléculas. La agitacién puede
ser llevada a cabo mediante el uso de una paleta o una turbina.

La falta de agitacién conlleva a conocimientos anormalmente largos
ya resinas de inferior calidad. La agitacién puede ser llevada a cabo
por medios mecanicos, pero también a través de la ‘inyeccién de

gases (burbujeo de un gas inerte a traves de la mezcla de reaccion),
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el burbujeo ayuda a liberar subproductos de la reaccién (agua) y
algunos contaminantes como el aire, los cuales promueven el
desarrollo de color en las resinas alquidicas debido a oxidantes

laterales (Correa y Restrepo, 2007).

Adicién de solvente

El principal efecto del solvente en e! sisiema es elevar la presion de
vapor de los componentes volatiles a un valor tal que conlleve a la
aceleracién de la velocidad de eliminacion de agua en el reactor

(Correa y Restrepo, 2007).

Se utiliza xilol como solvente azeotrdpico por las siguientes

razones.

» Elxilol y el agua son insolubles por lo que la separacion de |a
fase acuosa de la organica ocurre rapidamente, bermitiendo
un reciclo de xilol.

e El xilo! solubiliza el anhidrido ftalico que se sublima y se
condensa en las partes frias del reactor, permitiendo Iuego
que reaccione en el sistema a! ser recirculado nuevamente.

* No es necesario destilar el xilol de la mezcla de reaccion ya

que puede formar parte del producto final.
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e El uso de este solvente reduce el tiempo de esterificacion de

un 30 a un 50%.

Efectoy seleccién del catalizador

En orden de convertir aceites(triglicéridos)} a mono y digliceridos, un
catalizador es deseable. Los siguientes materiales son satisfactorios
para varias formulaciones: oxido de plomo, calcio, bario y cinc;
hidroxido de calcio, bario y sodio; naftenatos de plomo, calcio, sodio,
cine, bario, litio y cerio; resinatos de plomo, cinc, calcio y bario. El tipo
de catalizador empleado, asi como la cantidad del mismo tienen un
efecto importante en la velocidad de conversion de monogliceridos, la
cantidad de catalizador a usar esta usualmente basado en la cantidad

de polialcohol (Correa y Restrepo, 2007).

2.2.11 Analisis fisicoquimicos de los aceites

indice de Acidez

El indice de acidez se define como el nimero de miligramos de
KOH que se requieren para neutralizar los acidos grasos libres
contenidos en 1 gramo de aceite (Zamora, 2015).

En la determinacién se emplea como disolvente un alcohol etilico,
debe hacerse una buena agitacion para garantizar la solubilizacion de
todos los écidbs grasos libres y una buena distribucion del indicador

antes de realizar la valoracion, el cambio de color se observa en la
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fase alcohélica, que puede ser representada por la ecuacion (3). La
acidez tiene importancia en los aceites comestibles, porque no puede
contener 4cidos grasos libres mas alld de un limite dado (Medina,

2010 y NTC 218, 1999).

+ Reacciones quimicas

R ~-COOH + NaOH R -COONa + H20 (3)

Férmula para determinar el indice de acidez:

PM; graso X VXN
m

IA =

PMg graso = masa molecﬁlar del acido graso

v = volumen de solucion de hidroxido de sodio empleado en el
ensayo en ml

N = normalidad de la solucion de hidroxido de sodio empleado

en el ensayo
indice de iodo

Es la medida de insaturaciones presentes en los acidos grasos que
conforman un triglicérido, y por tanto estd también relacionado con el
punto de fusion o dureza y densidad de la materia grasa es expresado en

terminos del ndmero de centigramos de iodo por gramo de muestra
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(porcentaje de iodo por peso de iodo absorbido), su determinacién es util
para para caracterizar diferentes aceites y para describir si estan o no
mezclados. Su importancia radica en que es una propiedad quimica
relacionada con la insaturacién, con el indice de Refraccion y con la
densidad: a mayor indice de yodo, mayor indice de refraccion y mayor

densidad (Medina, 2010 y NTC 283, 2002).

Reacciones Implicadas en el indice de yodo:
+ Reactivo de wijs
HgClz + 2l2 = Hglz + 2ICL
= Reaccion del tiosulfato de sodio con el yodo

2 NazS203+ [2 = NaxS:20s3 +2 Nal

Férmula para determinar el indice de iodo:

_ (B—A) X N x 12.69
INDICE DE iodo = W

B = ml,usados de Na,S,05 para la titulacion del blanco
A = ml,usados de Na, 5,05 para la titulacion de la muestra
12,69 = constante

W- = peso de la muestra en g.
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Numero de saponificacién

Segun la norma respectiva se define el indice de saponificacion
como el nimero de miligramos de hidroxido de potasio que se
requieren para saponificar 1g de aceite (Zamora, 2015). En este
método se hace saponificar una cantidad en exceso de hidréxido de
potasio con cada uno de los &cidos grasos presentes en el triglicérido,
titulandose luego, el exceso de KOH con un &cido fuerte de
concentracion conocida, la reaccién que se forma se puede apreciar

en la figura 2.5 (De Lo Santos, 2012 y NTC 335,1998).

FIGURA 2.5
REACCIONES IMPLICADAS EN EL iNDICE DE SAPONIFICACION

O
HoC—uuuoO Icl: R K+-0— ICE: —R4
G O G —— —_
& 1 o HC—OH
i
H?WO—- 8—R2 + 3KOH ——>» K*O—C—Rp + HC—OH
It
HC—O0—C-—Rsj5 K*"O——'(I.iv"—"“R?. H2C —OH
ACEITE SOLUCION ALCALINA JABON GLICERINA

FUENTE: (Marambio, 2012).

» Férmula para determinar el nimero de saponificacion:

(B—A)x N x56.1
N°¢ DE SAPONIFICACION = W

B = volumen gastado en la prueba en blanco
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A = volumen gastado en la muestra problema
N = normalidad del H,S0,

W = peso de la muestra en g.

2.2.12 Velocidad de reaccion

La velocidad de reaccidn es la cantidad de sustancia que reacciona
en una determinada unidad de tiempo. Esta velocidad no es
constante. Al principio la concentracion de reactivos es mayor, y la
probabilidad de que se den choques entre las moléculas de reactivo,
por lo que la velocidad sera mayor, a medida que la reaccién avanza,
la concentracion ira disminuyendo y con ello también la velocidad

{Caneda, 1978).

Ecuacion de velocidad y orden de reaccion:

v=k[A]™[B] "

Los exponentes m y n son el orden de la reaccién con respecto al
reactivo A y el orden de la reaccién con respecto al reactivo B
respectivamente (Caneda, 1978).

El orden total de la reaccibnes =m + n
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o Factores que afectan a la velocidad de una reacciéon quimica

Temperatura
Si aumentamos la temperatura, también aumenta la velocidad a la
que se mueven las particulas y, por tanto, aumentara el nimero de

colisiones. El resultado es una mayor velocidad en la reaccién.

Grado de pulverizacién de los reactivos
La reduccién de tamafo aumenta enormemente la velocidad de
reaccion, ya que facilita el contacto entre los reactivos y, por tanto,
la colision entre las particulas.

Naturaleza quimica de los reactivos que intervienen en la reaccion
La naturaleza de los reactivos esta relacionada con la energia de

activacion.

» Muy aita, y entonces sera muy lenta.

» Muy baja, y entonces sera muy rapida.

Concentracion de los reactivos
La concentraciébn de los reactivos estd relacionada con la
velocidad, cuanto mayor' seéa su concentracidén, mas alta sera la
velocidad de la reaccidbn en la que participen, al haber mas
particulas en el _mismo espacio, aqmentaré el nuamero de

colisiones.
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Catalizadores
Los catalizadores son sustancias que facilitan {a reaccion
modificando el mecanismo por el que se desarrolla. En ningun caso el
catalizador provoca la reaccion quimica; no varia su calor de reaccion.
‘Ei orden de reaccién se determina experimentalmente y puede ser

un numero fraccionario o negativo.
s Tratamiento de datos cinéticos

Método integral

Consiste en integrar la expresion diferencia de la velocidad de

_dial _

reaccion v—?—k[A][B], esta ecuacibn relacionara la

concentracion con el tiempo de reaccién (Caneda, 1978).
Al determinar la concentracion de un reactivo en distintos intervalos

de tiempo, éstos pueden ser representados de manera grafica en el

grafico 2.1:
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GRAFICO 2.1
CONCENTRACION DE UN REACTIVO EN FUNCION DEL TIEMPO

A
( 3)00 LT e —— ]
250 @ - ; SN UY SO SO P
200 | - ;l e l R e S
150 «——‘ --?-.—4 e _ i e e o
100 | Qm.. . S F _:;-“_ ]
50 Al @’“‘@L_Q.—QT{?"'F!.IE""””’"“

0 L_&.uu_..;__.l;;__m,,._._:;_,.._ —— H ——

0 5 10 15 20
t

FUENTE : {Caneda, 1978).
En el instante t=0 la concentracién del reactivo es [4], .

La concentracion [A]. corresponde a un valor de tiempo infinito.

[ )

Por definicién la velocidad de reaccién es:v=—= negahvo por

representar A un reactivo.
Por tanto, la pendiente de la curva en cada punto con el signo
cambiado es la velocidad de reaccién correspondiente a ese instante

{(Caneda, 1978).

e Reacciones de un solo reactivo y de orden n

Si la sustancia A sufre una transformacion quimica en orden n su

d[A]

ecuacién de velocidad seré = k[A]"
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Si consideramos que:

{Aj=[Al, - X
Donde x representa la disminucién de [4], hasta llegar a [A] en el tiempo t
se puede representar

~d - d
v T T ) -

—-d[Alg—x _ dx

Como [A], = constante, . —

. d .
Integrando estas expresiones de d—’: para diferentes valores de n, se
obtienen los siguientes valores:
1 [Alo

n=1;k:-t-ln[A]0_x

n=2ik= %([A]Ul— X [Al]o)

n=3o0omas;k = _ (([Alp — )" = ([4]p)*™)

ttin—1)

{Caneda, 1978).
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2.3

Definiciéon de términos

Alcoholisis: Es una reaccién quimica que se produce entre un
alcohol y un compuesto organico mediante la cual se consigue la
ruptura de un enlace carboxilico. La molécula de alcohol se
descompone para formar un nuevo compuesto de forma similar a la
reaccion de hidrélisis como por ejemplo la reaccion entre un éster y

un alcohol.

Constante de velocidad de reaccion (K,)} : Nos indica la
proporcionalidad entre la velocidad de reaccion y la concentracion

y es dependiente de la temperatura.

Esterificacion: Se denomina esterificacion al proceso por el cual
se sintetiza un éster el cual es un compuesto derivado formalmente

de la reaccion quimica entre un acido carboxilico y un alcohol.

Orden de reaccion: Nos representa la dependencia de la reaccion
con la concentracién y puede ser nimero entero, fraccionario ©

cero.
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Poliacido: Los polidcidos son un resultado de la union de dos o
mas moléculas de acido con perdida de una molecula de agua en

cada union .

Polialcohol: Los polialcoholes, polioles o “alditoles”, son
substancias cuya estructura consiste en una cadena carbonada
con un grupo OH sobre cada uno de los carbonos. Los también
llamados alcoholes de azidcar son utilizados como edulcorantes

bajos en calorias.

Resinas alquidicas: Una resina alquidica es un material
polimérico derivado de la reaccion de un poliol y un poliacido, y
modificada con aceites y Acidos grasos naturales los

principalmente insaturados.

Triglicéridos: Son los constituyentes principales de los aceites
vegetales y las grasas animales, estan constituidos por tres

moléculas de acidos grasos unidas a una molécula de glicerol.

Velocidad de reaccion: Nos expresa el cambio en el avance de

reaccion con el tiempo.
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Il.  VARIABLES E HIPOTESIS

3.1 Variables de la investigacién

El presente trabajo es Por su naturaleza, todas las variables
identificadas son del tipo cualitativas y cuantitativas. Por su
dependencia Y es dependiente, y las variables X1, X2 son
independientes.

Es decir: Y=f (X1, X2). La figura 3.1 muestra la relacién entre las

variables.

FIGURA 3.1

RELACION DE LAS VARIABLES DE LA INVESTIGACION

———>[ v = Comportamientos del aceite de soya y del aceite de

. pescado en la produccion de resinas alquidicas.

—> {X1= Caracteristicas del tipo de aceite. ]

—— Xz= Condiciones de operacion.
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3.2 Operacionalizacién de variables

CUADRO 3.1
OPERACIONALIZACION DE VARIABLES

VARIABLES

DEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADORES METODO
Y=Comportamientos
del aceite de
soya y del v . v
aceite de v ¥?elr?:p%c'd° gg muﬁg:gg' v Ensayos en
pescado en la v Viscosidad v segundos el .
produccion  de v Ku laboratorio.
resinas
alquidicas.
VARIABLES
C RE METODO
INDEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADORES
v glodo/100 g de
v Indi aceite.
[ icedeste, | ¢ moxonigae| ¢ wrozm
Xi= Caracteristicas v indice de aceite v" NTC 218
del tipo de aceite. i v mgde KOH/ g de v NTC 335
saponificacion 9 9
aceite
v' Temperatura v °C v" Ensayos en
. v Cantidad de el
= v
izergggglmones de xilol v ";IO a0 laboratorio.
P ' v Tipo de aceite y
pescado
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3.3

Hipétesis general e hipotesis especificas

Hipoétesis General

Los comportamientos del aceite de soya y del aceite de pescado a
distintas condiciones de operacién nos permitirdn conocer fa
constante de velocidad, orden de la reaccidn, viscosidad y el

porcentaje de conversion.
Hipotesis Especificas
a) Las caracteristicas fisicoquimicas identificadas en los aceites
son el indice de yodo, indice de saponificacion, indice de

acidez.

b) Los condiciones de operacion para la produccién de resinas

alquidicas dependen de la caracterizacion y tipo de aceite. .
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IV. METODOLOGIA

41 Tipo de investigacion

La presente investigacion realizada es de tipo experimental,
descriptivo y comparativo porque analizaremos la influencia de los

aceites en el proceso de fabricacion de las resinas.

4.2 Diseiio de investigacion

Las variables de proceso a tomar en cuenta para nuestro estudio

seran:

» Tipo de aceite
» Cantidad de xilol de reflujo

» Temperatura de esterificacion

~ CUADRO 4.1
VARIABLES DEL PROCESO

CANTIDAD DE

TIPO DE ACEITE XILOL (g.)

TEMPERATURA(°C)

SOYA PESCADO | X;=40- |X,=60 |T, =205 |T,=220

Se realizé un disefio de experimentos factorial a 2 niveles y 3
factores con las variables seleccionadas a variar durante la etapa de

reaccion, lo cual segun se calculé de la siguiente manera:
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N° de corridas experimentales =23 =8.corridas o ensayos.

En el cuadro 4.2 se muestra el orden de los ensayos realizados

arrojados por el programa Minitab.

CUADRO 4.2
MATRIZ DE EXPERIMENTOS
N° de Temperatura | Cantidad de | Tipo de Aceite
Ensayo | (*C) Xilol {(g.)
1 205 40 soya
2 220 40. soya
37 205 60 | soya
4 220 60 " soya
5 205 40 pescado
6 220 40 pescado
7 | 205 60 pescado
8 220 60 pescado
;

FUENTE: Elaborado por el programa Minitab 17

Para estudiar la influencia de los aceites de soya y pescado en la
elaboracién de una resina alquidica, se analizara segun los

experimentos realizados la variable respuesta:

v" Constante de velocidad
¥v" N° de orden (n)
v" Grado de conversion

v" Viscosidad
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Los experimentos se realizaron a nivel laboratorio para determinar
los efectos de las variables mencionadas en el avance de reaccion en

el proceso de elaboracion de la resina alguidica.
Este proceso se compone basicamente de 3 Etapas.
Etapa 1: caracterizacion de los aceites de soya y pescado.

En la primera etapa de la investigacion se realizd la caracterizacion
de los aceites de soya y pescado, se evalud el indice de yodo e indice

de saponificacion.
Etapa 2. obtencion de monogliceridos.

En la segunda etapa se desarrolla el proceso de elaboracion de los

monoglicéridos conocido como etapa de alcoholisis.
Etapa3: proceso de policondensacion o esterificacion

En la tercera etapa de la investigacion se realizo el proceso de la
policondensacién o esterificacion a temperatura constante en la cual
se analizaron los parametros de viscosidad y valor acido para

finalmente evaluar las caracteristicas fisicas y parametros.
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FIGURA 4.1
DIAGRAMA DEL PROCESO

Caracterizacién de i CARGAR ACEITE
los aceites de soya |z ” Y GLICERINA
y pescado \.

:
: y

T Adicionar tib kat 256 [ _ -
' ET’:‘PA — ( (catalizador) }r ________ aT=190°c
: ETAPA | -
2
y
REALIZAR | AT=240%C(se
ALCOHOLISIS [~ mant.x15" para
alcoholisis
8 Enfriando
a 160°C
A
8 Adicionar anhidrido
ftalico, anhidrido
maleico, xilol
ETAPA ‘ - | Subiendo temp. a
5 3 } . Testerifir:acion
] ,
{viscosidad y valor
A la_ Testerificacion ———- acido) x c/horaen la
realizar controles etapa de esterificacion
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FIGURA 4.2
REACTOR BACHT A NIVEL LABORATORIO

| * N T Ve Uen
- Rl 1. R dero

ENTRADADEGOS ;

¢« 4
TS —
~

B clchRoURvIDE

| ‘ﬁ:? : ‘h-:c._m[_ili"ﬁ‘ ENTO -
.r.’ iy e ) : ' |

Nota: Foto tomada en el Laboratorio de Investigacion y Desarrollo de

resinas, InterPaints.

4.3 Poblacion y Muestra
El criterio de poblacion no fue aplicable para la presente

investigacion, pero si es aplicable el criterio de muestra experimental.

Muestra Experimental:
Cualitativamente: La muestra esta representada por los

aceites utilizados en ias resinas alquidicas para ello el

aceite de soya fue proveniente de la empresa ADM SAO
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4.4

Perd y el aceite de pescado fue proveniente de la empresa
Doil Quality s.a.c.

- Cuantitativamente: Se utilizé la cantidad de 476,20 g. de
aceite de soya y 476,20 g. de aceite de pescado para cada
ensayo realizado; para los 4 ensayos realizados con el
aceite de soya se utilizé 1904,80 g. y para los 4 ensayos

realizados con el aceite de pescado se utilizé 1904,80 g.

Técnicas e instrumentos de recoleccion de datos

ETAPA N°1

Técnica

¢ Indice de yodo

¢ [ndice de saponificacién
Instrumentos:

» Fiola de 50mt

* Fiola de 25 ml

s Vagueta

¢ . Pipetas

¢ Vasos de precipitado

+ Matraz Erlenmeyer de 500mi}

e Probeta de 50 ml
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Insumos:

Acido acético glacial

Agua destilada

Tetracloruro de carbono

Solucion de ioduro de potasio (150g/)
Tiosulfato de sodio 0,1N

Solucion indicadora de almidon
Solucion de WIJS.

Solucién de hidroxido de potasio 0,5N
Fenolftaleina al 0,1%

Solucién neutra

ETAPA N°2

Reaccion 1:

Reaccién de Monogliceridos

Instrumentos:

Reactor de metal, 2kg de capacidad (reactor CSTR)
Estufa

Balanza analitica al 0,001g.

Insumos:

Aceite de soya
Aceite de pescado
Glicerina

Tib kat 256
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ETAPA N°3

Reaccion 2:

Reaccion de poli condensacion o Esterificacion

Instrumentos:

Reactor de metal, 2kg de capacidad (reactor Batch)
Bureta manual

Colorimetro de Gardner (BYK TKD8-02)
Viscosimetro de Gardner (BYK, astm d1725)
Estufa

Balanza analitica al 0,001g

Bureta de 50mL con pinza de Mohr

Tubos de ensayo Gardner

Condensador de reflujo

Insumos o Reactivos

Anhidrido ftalico
Aguarras

xitol

Fenolftaleina al 1%

Solucién neutra
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4.5 Procedimientos de recoleccion de datos

Todas las experiencias fueron llevadas a cabo en un reactor batch,
Los dispositivos para el sistema de control de prueba constan de un
indicador de temperatura, una columna de condensacion de reflujo y
un sistema de agitacion.

Durante la etapa experimental se controlaron las siguientes
variables:

v' Temperatura
v Valor acido

v Viscosidad

451 Etapas que comprenden la prueba experimental

El control de prueba y operacion experimental se ha planificado y

desarrollado de la siguiente forma:

< Preparacion de la resina en el reactor
L.a resina se realizd en un reactor batch provisto de un controlador
de temperatura y agitacion. En primer lugar, se ha obtenido la
reaccion de monogliceridos para luego realizar la resina o reaccion de

esterificacion en la cual se estudid la influencia de los dos aceites, de
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soya y pescado en la cual se desarrollé con una misma férmula y solo

se varié 3 factores: temperatura, cantidad de xilol y tipo de aceite.

% Temperatura de reaccion
Por conocimiento se sabe que cuando la temperatura se aumenta
en la reaccion favorece a elevar la constante de velocidad, por
consiguiente, aumentar la velocidad de reaccion.
Debido a esta experimentacion la reaccién se efectia a 205-220°C,
se hace dicha variacion para poder diferencia la reaccion entre las

dos resinas con dos aceites distintos.

% Cantidad de solvente
La cantidad de solvente en la reaccidén de esterificacion nos indica
la cantidad de reflujo en la cual nos ayuda en la variacion de valor
acido.
Para nuestras pruebas experimentales se tomo dos cantidades de

xilol de 40- 60ml.

% Tipo de aceite
Para la realizar la influencia del aceite en el proceso de la
fabricacién de la resina se desarrollé con dos tipos de aceite: soya y
'pescado por la cual en el proceso de experimentacién se obtendra

cual es mas reactivo que el otro.
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4.5.2

Procedimiento experimental

Primero se caracterizé los aceites de soya y pescado, para elio se

realizé 2 analisis que son los mas importantes para el desarrollo de la

resina, que fueron el indice de yodo y saponificacion.

Luego de caracterizar los aceites a utilizar se realizé el proceso de

fabricacion de la resina.

< Caracterizacion de los aceites

4 Indice de iodo

En un Erlenmeyer pesar una cantidad de muestra de acuerdo
a la tabla adjunta (el peso es de suma importancia, cefiirse
estrictamente a la tabla de pesos).

Agregar 20 ml de tetracioruro de carbono CCl,, colocar |a
misma cantidad de CCl, en otro Erlenmeyer para el ensayo
en blanco.

Agregar 25 ml de solucion de wijs a cada uno de los
erlenmeyer, tapar los frascos con el fin de agitar bien,
cologue los frascos en un lugar oscuro por 1 hora.

Agregar 20 m! de Kl (150g./ It) y 100 ml de H20 de'stilada.
Titular con solucién de tiosulfato de sodio (Na,S,03) 01N

hasta que se torne un color amarillo palido.
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» Agregar 1-2 ml de solucién indicadora de almidén hasta

formar un color azu!l intenso, se adiciona unas cuantas gotas

de tiosulfato de sodio hasta que el color azul desaparezca

hasta incoloro.

Repetir el procedimiento al Blanco.

CUADRO 4.3
PESOS DE MUESTRAS
INDICE DE | ACEITES NATURALES Y ACIDOS GRASOS DE 100 A
YODO 150% EXCESO DE REACTIVO
Menos de 3 10

3 8,4613 10,5760
5 5,0710 6,4360
10 2,5384 3,1731
20 0,8461 1,5865
40 0,6346 0,7935
60 0,4231 0,5288
80 0,3175 0,3969
90 0,2822 0,3528
100 0,2540 0,3175
110 0,2309 0,2886
120 0,2170 0,26646
130 0,1954 0,2442
140 0,1884 0,2268
150 0,1693 0,2116
160 0,1587 0,1984
170 0,1494 0,1868
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180 0,1411 - 0,1764

190 0,1337 0,1671

200 0,1270 0,1587
FIGURA 4.3

PRIMERA ETAPA: REACCION CON LA SOLUCION DE WIJS Y EL
TETRACLORURO DE CARBONO

Nota: Foto tomada en el Laboratorio de Investigacion y Desarrollo de

resinas, InterPaints.
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FIGURA 4.4

SEGUNDA ETAPA: REACCION CON EL TIOSULFATO DE SODIO Y

ALMIDON

Nota: Foto tomada en el Laboratorio de Investigacion y Desarrollo de

resinas, InterPaints.

4 Indice de saponificacion

Pesar en un matraz aproximadamente de 2-2,5g de muestra
de aceite (se efectian 2 muestras y 1 ensayo en blanco)
Agregar 25 m! de KOH 0,5N

Se colocan los 3 matraces Erlenmeyer en bafio maria
agitando vigorosamente por una hora.

Dejar enfriar y agregar dos gotas de fenolftaleina (se tornara

color rosado o rojizo)
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o Titular con H,S0, 0,5N, hasta decoloracién (queda de un
color amarillo lechoso las dos muestras y blanco lechoso el

ensayo en blanco).

FIGURA 4.5
REACCION CON EL KOH

Nota: Foto tomada en el Laboratorio de Investigacion y Desarrollo de

resinas, InterPaints.

FIGURA 4.6
REACCION FINAL CON EL H,S0,

Nota: Foto tomada en el Laboratorio de Investigacion y Desarrolio de

resinas, InterPaints.
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4 indice de acidez
s Pesar aproximadamente entre 2-3 gramos de aceite.
« Disolver la mezcla en un matraz .con 50ml de alcohol
etilico.
« Colocar en la bureta la solucion de hidréxido de potasio
0,1N. |
.o'.Agregargotas..de fenolftéleiha a los matraces .hasta .

- color rosa claro. -

FIGURA 4.7 |
REACCION DEL ACEITE CON EL HIDROXIDO DE POTASIO

Nota: Foto tpfﬁéda en el Laboratorio de Irnvé'stigrac'iéhzy Desarrollo dé o

 resinas, InterPaints.
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*» Proceso de fabricacion de la resina

4 Proceso de Fabricacion de las Resinas Alquidicas

Cargar el aceite a temperatura ambiente. Iniciar agitacién y
poner gas a superficie (GAS).

Iniciar el calentamiento, subir temperatura a 240 °C. Al llegar
a 150°C agregar el pentaeritrito!, continuar el calentamiento.
A 190 °C agregar el catalizador (TIB KAT 256)

Al llegar a 240 °C mantener esta temperatura y 15 minutos
despues extraer muestra para la prueba de ALCOHOLISIS
{con Anhidrido Ftalico). Repetir esta prueba si es necesario
hasta gue la prueba sea positiva.

Obtenida la alcohdlisis, enfriar a 170 °C y a esta temperatura
cargar el anhidrido ftalico. A continuacion agregar el xilol de
reflujo {la temperatura debe haber descendido a menos de
150 °C), agregar lentamente el xilol. Continuar con la
agitacion y poner gas a fondo (GAF).

Calentar a 205 y 220 °C, y mantener a esta temperatura para
iniciar controles de valor acido y viscosidad, estas pruebas Se
deben realizar a intervalos regulares.

La resina se lleva a 205 y 220°C a la cual se toma muestra
cada hora para poder valorar el valor acido y viscosidad y asi

estudiar el avance de la reaccion.
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FIGURA 4.8

PROCESO DE ELABORACION DE LA RESINA

Controles en la etapa de esterificacion

Armado del reactor

e

5 A ., -3
- iy F

¥
§

;-r. j

g

-Viscosidad- : k Valor acido

Nota: Foto tomada en el Laboratorio de Invesﬁgacién y Desarrollo de

resinas, InterPaints.
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46 Procesamiento estadistico y analisis de datos

GRAFICO 4.1
DIAGRAMA DE EFECTO PARETO

| Pareto Chart of the Effects
| (response is Kv; a = 0.05)

Tem 0.0001244

-] Cant, Mo}
C Tipo de Accite

“Factor Name
A Temp,

| 000000 500002 G,00004 000006 000003 000010 0.0001 00001 0.000%
! Effect

| temh's PSE = 00000330491
i PR P -

FUENTE: Minitab
GRAFICO 4.2
DIAGRAMA DE EFECTO NORMAL

e e e e —
Normal Plot of the Effects
{response is Kv; & = 0.05)
B9 e im = sre st 5t
Eftect Type
» Not Significant i
95 = Signtficant i
50 aC Factor Name
A Temp,
B0 8 Cant, Xilol
70 C Tipo de Aceite
504
50
40
304
204
‘0] . .
5.
1 i . . - + r
-0.00010 -0.00005 © 0.00000 0.00005 0.00010 0.00015
) Effect
Lenth’s PSE = 0.0000330491 i

FUENTE: Minitab

S
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» Andlisis de los diagramas de minitab:

T

Segun el programa se demostré que de los 3 parametros
analizados C (el tipo de aceite} es el que influye mas; el
cual también se vio reflejado en los resultados
experimentables en el laboratorio.

Despues del tipo de aceite, el que influye después es el
cambio de los 3 parametros juntos ABC (tipo de aceite,
temperatura, cant. de xilol).

La temperatura y cantidad de xilol (AB) también nos
influiran después de los anteriores.

B, BC, Ay AC, Esta combinacién de parametros tienen una

influencia menos en la produccién de resinas alquidicas.
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V. RESULTADOS

5.1 Caracterizacion del aceite

» indice de yodo

CUADRO 5.1
RESULTADOS DE INDICE DE YODO

Gasto sin | Gasto con Gasto
Tipo de almidén almidén utilizado
aceite W inicial (ml) de (ml) de Total de
Na25'203 Nazszog Na2$203
0,25 17,16 0,6 17,76
Soya
0,24 16,7 0,8 17.5
0,15 19,6 1 20,6
Pescado 0,17 18,5 0,9 19.4
0 39,3 2,8 421
-Blanco 0 39 2,6 41,6

» Calculando el valor experimental de indice de yodo, reemplazando
en la formula los datos:

' (B— A) X N x 12,69
INDICE DE yodo = m

Promedio gastado del blanco: 41,85ml|
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(41,85-17,76) x 0,1 x 1,078 x 12,69

indice de yodo soya 1 = 0.25 = 131,82

oo (41,85—-17,5) % 0,1 x 1,078 x 12,69

indice de yodo soya 2 = = 138.79
0,24 -

L (41,85 —-20,6) x 0,1 x 1,078 x 12,69

indice de yodo pescadol = = 181,68

0,16
Lo (41,85 —-19,4) x 0,1 x 1,078 x 12,69
indice de yodo pescado? = 017 = 177,68

% [ndice de yodo promedio para el aceite de soya: 135.31 gl/100 g de
aceite.
4 Indice de yodo promedio para el aceite de pescado: 179,68 gI/100 g

de aceite.

» indice de Saponificacion

CUADRO 5.2
INDICE DE SAPONIFICACION

Tipo de Gasto H,50,
. w
aceite (mi)
inicial
2,13 13,9
Soya
2,25 13,2
0,15 19,7
Pescado 0,17 19,5
0 20,00
Blanco 0 21,00

» Calculando el valor experimental de indice de saponificacion,
reemplazando en la formula los datos:
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(B — A) x N x 56.1

N° DE SAPONIFICACION = W

Lo (20,55 -13,9) x 0,5 x 1,081 x 56,1
indice de sap soyal = 513 = 94,404

o (20,55 -13,2) x 0,5 x 1,081 x 56,1
indice de sap soya2 = W = 98,777

e (20,55 -19,7) x 0,5 x 1,081 x 56,1
indice de sap.pescado 1 = 015 = 171,82

o (20,55 —19,5) x 0,5 x 1,081 x 56,1
indice de sap.pescado 2 = 015 = 187,28

% [ndice de saponificacion prom. para el aceite de soya: 96,58 mg

KOH/g. de aceite.

% [ndice de saponificacién prom. para el aceite de pescado: 179,55

mg KOH / g. de aceite.
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» indice de acidez

CUADRO 5.3
‘INDICE DE ACIDEZ

Tipo de aceite Gasto KOH (ml)
W inicial
Soya 2,20 3.4
2,38 3,2
2,50 4.1
Pescado 2,35 4,2

> Calculando el valor experimental de indice de acidez,

reemplazando en la formula los datos:

(G)XNx561 |
W

{ indice de acidez =

34%0,1x1,017 x 56,1
=81

indice de acidez soyal =

2,20
. , 3,2x0,1x 1017 x 56,1
indice de acidez soya2 = = 7,67
2,38
.. : . 4,1%x0,1x1,017 Xx56,1
indice de acidez pescado 1 = %o =9,35

.. , 42 x0,1x%x1,017 x 56,1
indice de acidez pescado 2 = 235 = 10,19

e indice de acidez prom, para el aceite de soya: 7,88 mg KOH / g. de

aceite.
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4 [ndice de acidez prom para e! aceite de pescado: 9,77 mg KOH / g.

de aceite.

5.2 Formulacion de la resina

CUADRO 5.4
FORMULACION DE LA RESINA

Materia prima a | o
Materia prima a
T=205Y 220 |
oc CANTIDAD @ T=205Y 220°C | CANTIDAD
Aceite De
Aceite De Soya _ ‘
476,209 . Pescado 476,20 g
Glicerina ‘i Glicerina
168,709 | 158,70 g
i
Tib kat 256 ': Tib kat 256 I
051g - , 0,51g
b e i e - o [, e e et e rr e e —— e e ]
Anhidrido ftalico I Anhidrido ftatico
260,90 g ] 260,90 g
Anhidrido ) 1 ‘
) - Anhidrido maleico ,
maleico 15g 15g
Xilol 40, 60 g. Xilol 40,604.
Aguarras 87962 ¢ r Aguarras .| 87962¢
!

> Analisis de la Formulaciéon De La Resina

- cantidad de agua:

tidad d = AF_ PH —260'90—176x18—3169
cantidad de agua = o= — H0 = Taag = b =31,69g.
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Cantidad de resina solida;

Aceite 476,20
Glicerina 158,70
Tib kat 0,51

Anhidrido ftalico 260,90
Anhidrido maleico 15

21131 -

Cantidad de agua 31,69
Resina solida 879,62

% de aceite contenido en la resina

76,20
879,62

0% aceite = = 54,14 %

A 50% de aguarras
879,62 - 50 % solidos
x = 50%solvente (Aguarras)

x = 879,62 ml de aguarras

Cantidad de %OH presentes en la formulacién de la resina:

.. 15870
s neq glzcgrma = 060 = 519
s neq anh ftalico = % = 3,51
. 15
* neq anh maleico = — = (0,31

49,03

N°eq[OH] 519
N°eq[COOH] 3,82

% exeso = = 1,36
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Existe un 36% de exceso de OH

» Los controles fueron tomados a 50% de aguarras.

5.3 Comportamientos del aceite de soya y del aceite de pescado a
distintas condiciones de operacion en la produccién de resinas

alquidicas

En e! proceso de fabricacion de la resina se forman 2 reacciones
importantes, en la que en nuestro estudio es a partir de los
monoglicéridos:

FIGURA 5.1
OBTENCION DE LA RESINA

CHo5D0CR O
<O COOCH5-CHCH,0OCH

,1 2
CHOH - o—-—@ +H,0 17
~ 7

co ; COOH
4 FPolimosizacion

CHoL0H RESINA ALOUIDICA
Monoglicaraio |
Anhidrido tialico

FUENTE: (Alonso, 2013).

El anhidrido ftalico que no ha reaccionado o sea el anhidrido ftalico
que se encuentra en el reactor se mide por el valor acido calculado
durante el proceso, para esto se titulara con hidréxido de potasio

(KOH).
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De la titulacién:

# Eqg-g
Anh. Ftalico

# Eq-g
KOH

VA (M)

gmstra

VAxX10™3gr.KOH

leq—grAnh.Ftalico

[Anh Ftalicol,eror=

gr.muestra 56,11gr.KOH

74,1gr.Anh.Ftalico
leq—grAnh.Ftalico

leq—grKOH
q—g %

leq—grKOH

X (masa; — [Anh. Ftalico},,)gr. muestra

VA x 1073 x 74,1gr. Anh. Ftalico x (masa; — [Anh. Ftalico],)

{Anh Ftalico],cior =

56,11

[ [Ank. Ftalicol,., = [Anh. Ftalicol, — [Anh Ftalicol,ezor ]

[Anh.Ftalicol,

%Conversion= [t Fralicol;
" 13

La cantidad de agua de reaccién sera:

- [Anh.Ftalicolyy
Wiy = o e i conrs

=— X PM
ua PM ann Ftalico agua

La constante de velocidad sera:

Cao—C.
Paran=0; k= A4

1, C
Paran=1; k= 7 ln—‘“’

Ca

Paran = 2; k=%(i——1—)

Ca Cao

=3 k= (At
Paran— 31 k _zt ((CA)Z (CAO)Z)
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» Ensayo 1:

Tipo de aceite: Aceite de soya

Proceso a: y

T, = 205°C X, =40g.

CUADRO 5.5
PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 1

Visc.
GH

TEMP | Hora | i %Conv.
[Anh, Ftalico] ., - Wagua
!

(*C)

i
H

132 2609 | O

180 835  1167( 047 | 14573 | 4414 1399

190 | ¢ 11517 | 5586 17,

| 208

205 1
205 |
o s

205
R

205 [11:05
S prpee

4926

39,56
3066

205 | 9:05 8084|067 | 9558 | 6337 | 20,08
205 [10:15) A8-4, 59,3 [ 1,84 | 61,55 | 7641 2421

8112
,m%.. .ézlsz___ -~
8825 |

205 |19:05, A5-4 | 57 [10,68] 527 | 9798 |31,05
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GRAFICO 5.1

CONSUMO DEL ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESO (ENSAYO 1)

300
250
200

150

[Anh Ftalico], pr

100

50

0e
0

——AF. reactor esies%cony,

2 4 6 8 10

100

g0
. 80

. 50

70
60

40
30

Y%caonversion

T 20

12

10

GRAFICO 5.2

VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 1)

250.0

200.0

150.0

valor acido

0.0

100.0

50.0 " ;

- -r 35
- 30
- 25
k20
15

10

t(h)
==g=yalor acido ==@==cantidad de agua

12

Wagua
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CUADRO 5.6

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS (ENSAYO 1)

132
205
205
205
205
205

205
205
205
205
205
205

t{h)

000

0.67
1.84
2.67
3.67
4.89

5.76
6.68
7.68
8.68

'~ 9.68
1068

mol
CAnh.Flica (T)

1.76
0.64
0.42
0.33
0.27
0.21

0.16
0.13
0.09
0.08
0.06
0.04

{n=0) (n=1)
0.00 0.00
1.12 1.00
1.35 1.44
1.43 1.67
1.49 1.89
1.55 2.14
1.60 2.40
1.63 2.62
1.67 3.00
1.68 3.10
1.70 331
1.72 3.90
GRAFICO 5.3

n=2

0
0.98253618
1.83965194
2.44075839
3.17806995
4.26630943

5.68219775
7.21138264
10.787069
11.9930257

. 14.9475114

27.5588181

n=3

0

1.04080236 .

2.73714398
4.36508384
6.85531522
11.5241057

19.3713656
30.0983284
64.3078476
78.728776
120.204739
395.398565

DETERMINACION DEL N° DE ORDEN Y Ky (ENSAYO 1)

1.00

0.50 ’

ORDEN n=0

y = 0.0989x + 0.8935
R*=0.5386

0.00 (l . — - ———

0.00

5.00

10.00
t(h}

15.00

RZ=0.9494

5.00

ORDEN n=1

y =0.2985x + 0.6404
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ORDEN n=2 ORDEN n=3

30 .
i 450 .
25 400 '
’ 350
20 ¢
300
15 50 | Y= 14.897x
| R2=0.4282
: 200 -
10 4 '
: 150 -
5 J‘ 100
50 .
o e~ - . - T oy
0.00 5.00 10.00 15.00 0 o oo
0.00 5.00 10.00 15.00
t(h)
t{h}
Segun las graficas:
_"_:- Ky, : : Ky .__..E___.__.
0. 009  |molh™t 2,747x 1075 l.mol.s2 0539
Do
10,299 B 8,292x 1075 §-1 0,949
1201602 p(merm)t 449X 107*panangmt 0757
s . ; o
3 ; 14,897 12 mol-2. -1 4,138% 10 12 mol=2.s~1 0,428
» Ensayo 2:
Tipo de aceite: Aceite de soya
Proceso a: T,=220°C Y X;=40g.
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CUADRO 5.7
PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 2

T(‘cf(!‘gl)P Hora \gic_:| | V.A o) [Anh. Ftalico],e %Conver,
140  10:09 207,67 260,9 0
181 - 10:22 115 ogz 144,10 45
190  10:28 1064 0,32 117,26 55
200  10:55 90 0,77 96,00 63
210 11:10 75 1,02 77,89 70
220 1125 A3 -4, 622 1,27 63,11 76
220 12:00 HB-a B 1,85 52,74 80
220 1300 »5_4, 432 285 42,40 84
220 1400 43_, 387 385 37,45 86
220 1500 s34 356 4385 34,22 87
220 1600 4s_ 4 329 585 31,48 88
220 17:00 45_, 31 6,85 29,55 89
220 18:220 (C5—p 246 8,18 23,39 91
220 19:45 F7...(;; 194 9,48 18,29 93
220 2045 ps_; 15 10,48 14,04 95
220 2145 KS—L 10 11,48 ° 9,30 96
220 2245 I*-M 99 1248 9,15 96
220 2345 pi-Q 72 1348 | 6,65 97
220 045 Ts_ui 352 1448 3,24 99

agua

14,19
17,45
20,03
22,23
24,02
25,28

26,54

27,14
27,53
27,86
28,10
28,85
29,47
29,98
30,56
30,58
30,88

31,29
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GRAFICO 5.4

CONSUMO DEL ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESO (ENSAYO 2)

[Anh Ftalico], e

VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 2)

300 - 100
a0

250 . 80
200 70
60

150 )
CAD

100 i35
50 © 20
- 10

-0

t(h)

e A F. reactor e %cony.

GRAFICO 5.5

Y%conversion

valor acido

250.00
200.00
150.00 |
100.00

50.00

0.00 @ <o = e e o PR omp
0 5 10 15

o
e valor acido™ ‘=== cantidad de agua
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CUADRO 5.8
DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS (ENSAYO 2)

t(h)m mol n='6""' Th=1 n=2 n=3

() CrC g, =G | G| 11 1 1f1 1
140 | 0,00 1,76 000 0,00 000 000

20| 127, 043} 133 14 178|260
220 1,85 0,36 1,40 1,60 2,24 3,79
220] 2,85 029  147| 1,8 2,93 5,95
220! 3,85 0,25 151] 1,9 3,39 7,67
2200 4,85 0,23 1,53 | 2,03 3,76 9,22
220 585 0,21 1551 2,11 414 10,92
220 68| 0,20 1,56 2,18 4,45 12,41
2200 818 0,16 1,60 2,41 5,77 19,91
220 | 9,48 0,12 164! 2,66 7,54 132,67
2201 1048 0091 167} 2,92 9,99 55,56 |
220 11,48 0,06 1,70 | 3,33 15,36 126,72
220! 1248 006,  170i 335 15,63 131,06
220 1348 0,04 1,721 3,67 21,71 248,04
220 | 14,48 0,02 1,74 | 4,39 45,17 1045,72

GRAFICO 5. 6

DETERMINACION DEL N° DE ORDEN Y Ky, (ENSAYO 2)

ORDEN n=0

5.00 10.0Q
t{h}

15.00

3
i

5.00

4.50

4,00

Sl
g

3.50
3.00
2.50

2.00 -

o e ¥ E0.2155x £0.84

ORDEN n=1

e i g st ey o = o < e

R = 0.9046

o

1.50 -

1.00
0.50
0.00

5.00
" t(h)

10.00

15.00

PO
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ORDEN n=2 l ORDEN n=3
0. e e e ]
5000 . 120000 | == v - qenem ammmag s« e ;
4500 ¢ . —— %_ RN R — H
o = e e - -4 1000.00

40.00 y= 1833ix :
35.00 I——przlggpr"1T"" " | 800.00
30,00 jm e et m e < e ]

600.00 |- -

400.00 |

200.00

0.00 -
0.00 5.00 10.00 15.00

0.00 5.00 t{h) 10.00 15.00 ' - _,E{__m_-‘;_

Segun las graficas:

n o Ky Ky B R?

0| 0059 L.mol. A1 1,633x 105 mols~? 0,423
1| 0216 _pmt 5,986x 105 -1 0,905

2| 1523y (molm) 4,231x 107 L(mol.s)™* | 059%
3 21,220 2.mel~% R} 5894x 107°  Z.mgl=2.s~! | 0,291 |

> Ensayo 3:

Tipo de aceite! Aceite de soya
Proceso a: T, = 205°C y X,=60g.
CUADRO 5.9
PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 3

TEMP | Hora | Visc. | V.A - %C .

(C) GI-S}'(I: t(h) [Anh. Ftalico],cd onver Wagua
126 | 8:57 2034| 0 260,9 0 0
180 | 9:14 106 | 0,28 135,97 48 15,17

190 922 1013 041 11323 | 57 117,94
205 | 9501 794 | 0,78 86,36 67 21,20

205 |10:50f 1586 | 1,78 61,66 76 24 20

205 [11:50; 4, | 514 | 278 | 5241 80 25,32 |
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305 1750|454y 468 | 378 | 47157 |82 2596
i i
205 [1350[43-4,) 42 | 478} 4202 | B4 12858,
205 |14:50(43 -4, | 39.7 | 578 | 3945 .85 12690
205 |15:50]4%—4,| 37 | 678 3664 | 86 __|2724
205_}16:50]43 -4, ].35,2 | 7.78 34,73 87 127,47
205 1750} 43 | 30 | 878 | = 2962 89 128,10]
205 |18:50] 43 -1 256 | 978 | 2502 90 . 12865
205 119:50[{A3 -4 | 21 110,78 20,40 92 12921
7205 |20:50| A7 —-A| 18 111,78 17,37 | 93 12958
205 (21:50]| 48—4| 16 | 12,78 15,38 94 29,82
505 12250] 45-4 14 13,78 13,42 95 30,06
205 12350] A | 12,6 | 14,78 12,04 95 130,23
205 | 050 [ A*-B| 94 1578 897 | 97 13060
GRAFICO 5.7
CONSUMO DEL ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESO (ENSAYO 3)
300 r-—w—-m—-—wr- } - | 100
90
250 |———==er 1 &0
200 %- - ) N S 70 -
£ , 60 2
8 1% | so 8
& 40 g
g 100 [\ - : 1 39
50 — — %
--‘_.**"—._. , 10
oe S | .
0 2 4 6 8 10 12 14 16
t(h)
_ e A F. reactor  so@e=3C0NV.
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GRAFICO 5.8

VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 3)

250.0
200.0
o
Tg 150.0 §§a
_;g 100.0
50.0
0.0
0 2 4 5 B 10 12 14 16
—@—valor acido ~—@==cantidad de agua t(h)
CUADRO 5.10
DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS (ENSAYO 3)
=0 n=1 n=2 n=3
] mol_ o
T(°C) th) CA.F(T) Cao—Cy 'ln@ 1 1/ 1 1
G | G 2\C% Cad®) |
126 | 0 1,76 0,00 0,00 0,00 0,00
205 0,78 0,58 1,18 1,11 1,15 1,31
205 1,78 0,42 1,34 1,44 1,84 2,73
205 2,78 0,35 141 1,61 2,26 3,84
205 3,78 0,32 1,44 1,71 2,58 4,78
205 4,78 0,28 1,48 1,83 2,96 6,06
2051 5,78 0,27 1,49 1,89 3,19 6,90
205 6,78 0,25 1,51 1,96 3,48 8,02
205 7,78 0,23 1,53 2,02 3,70 8,94
205 8,78 0,20 1,56 2,18 4,45 | 12,44
205 + 9,78 0,17 1,59 2,34 5,36 17,39
205 10,78 0,14 1,62 2,55 6,70 26,24
205 11,78 0,12 1,64 2,71 7,96 36,23
205 1 - 12,78 0,10 166 283 9,07 46,28 |
205 13,78 0,09 71,67 2,97 10,48 60,83
205 14,78 0,08 1,68 3,08 11,74 75,54
205 15,78 0,06 1,70 3,37 15,96 136,37
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GRAFICO 5.9
DETERMINACION DEL N° DE ORDEN Y Ky (ENSAYO 3)

ORDEN n=0

2= =
$lo ORDEN n=1
S 4.00 |
3.50 y =0.1554x + 0.8822
R?=0.8992 .,

y=0.0531x +1.0278
0.40 R2 = {(.455
0.20 A)
0.00 © :
0.00 10.00 20.00 0.00 5.00 10.00 15.00 20.00
ORDEN n=2 ORDEN n=3
1800 160.00
16.00 140.00
1400 120.00 y =4.1159x
1200 | y=0.7294x 3 R?= 0.5889
1000  RI=08721 100.00 |
' ‘ 80.0¢
8.00 60.00 |
500 40.00
4.00 : 2000 i .-
200 0.00 £SOD0 -
0.00 e em 0.00 5.00 10.06 15.00 20.00
0.00 5.00 11%0 15.00  20.00 t(h)
Segun las graficas:
e - - i
© 0, 0,053 l.mol.h—! 1,475%x 107° LLmol.s~1 0,455
L o |
.1 0155 1 - 4,317x 107° o1 0,899
h2 0729 1. (mol. k)™ 2,026% 107* . (mol.s)? 0,872
'3 4116 Z.mol 2.kl 1,143x 1073 Z.mol~2.s"1 ' 0,589
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> Ensayo 4.

Tipo de aceite: Aceite de soya
Proceso a: T, = 220°C y X:=60g.

CUADRO 5.1
PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 4

TEMP [Hora s Vise. [VA [ T o T T %Conver, |
“C) (GH ' i t(h) [Anh.Ftalico],qb ~. Wagua
‘ | 0 0
126 925 0 0 | 2609
| | | 2609 i} ]
173 938 100 022 14110 4592 14,55

190 330 160, o042, _ 11245] | 5630] 1803
200 1020 796 0920 8650  6685| 2118
210 . 10:43 . S69 130 5988 77,05 | 24,42

‘ AZ -4 :

220 1115 40. 183  _4069) 8440 2675
220 1255 259 350 . 2569; 90151 2857
2200 1355 €D 225 " as0 | 2187 91,62 | 29,03

| (S-D ?
220 - 14:55 181, 550: . 1750) 9329, 29,56
e F1—G '
220 . 1555 16' 650, 1538 94,0| 29,82
| 2—M
220 1705 ' 10 767 958 9633 3052
’ . RS -5 .
220 ° 18:05 55 867 5,23 98,00 31,05
B s2_T e
220 1840 o 0 42: 925 397, . 9848] 3121
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GRAFICO 5.10

CONSUMO DEL ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESO (ENSAYO 4)
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GRAFICO 5.11

VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 4)
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CUADRO 5.12
DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS (ENSAYO 4)

P e R s
th g, , @2

T{Oc) I l‘CAU - CA CAO 1 1 1 ( 1 1 )

n— —_———

| Ca Ca Cao | 2\CA2  Cpo?
126 | 000 | L76 | 000 000; 000} 0,00

220 . 183 | 027 1,49 | 186 3,07 6,47

/350 1 o1 159 | 2,32 5,20 16,48

SV -

220 | 450 [ 035 161, 2,48 6,21 22,79 |

220 | 550 | 012 1,64 | 2,70 7,90 | 3568

PR ) U SV S

220 650 | 010 | 166, 28| 907 46,26
(220 (767 | 006 | 170 330, 1489} 11937

|20 | 867 | o04 173, 321 2177 .. ... 20138
220 | 925 | 003

e s

1,73 4,19 3677 69,82

GRAFICO 5.12
DETERMINACION DEL N° DE ORDEN Y K, (ENSAYO #4)

ORDEN n=1
ORDEN n=0
AB0 e e e e e

280 e e e | e
y=0.1294x +00.778 ; 400 FyE03793K V062237 e
2.00 i -—--RL=0.5349 . = .. 3.50 __WMWRZW:h(].,gz_]_.‘a’i__m__.m?b‘_"____ -

« 6 0i0 o-b 00 300 pee e e doeast Lo
O 150 B PSS, <
(7°2.50 R o Q

200 |-

CAO

= ! O S
€ F 1.00 fremperiinn v e i o E :
wee o 1.50 t-- ,,,F.-,‘,-; e el i

| 5

050 Fovremmm mme g e e 1.00 AHF_.:T;WMMWW S ——
: 050 f--- ,
' 0.00 & . |
0.00 5.00 10.00
t{h}

in

0.00 &
0.00 5.00 10.00

t(h)
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ORDEN n=3

ORDEN n=2
40.00 800.00
35.00 o 700.00 ©
¥ =2,5899x = 600.00 ,  y=35.102x
30,00 - . CoY
1§ - RinOeese © 50000 | R?=04373
(2500 ‘
- : 400.00 ' °
15 20,00 i .
: 000 © e
15.00 : o w000 e
10.00 - -~ 00 100.00 e °
>.00 6 °® 0.00 ¢;t'."-c. coo®
0.00 & : : B 0.00 200 400 600 800 10.00
0.00 ?tﬂf)) 10.00 t(h)
Segun las graficas:
,
LN Ky Ky —
O o019  lmolh” . 3,594x107° l.mol.s™? 0,535
1 0379 p-1 . 1,054x 107 -1 0,921
3 2 2‘590 l (mol.h)—l . 7,194)( 10 [_ (mol_s) 1 0_,695
3 35102  [2,mol % h1 ©9751x 107 PZ.mol~%s~! 0437
> Ensayo 5:
Tipo de aceite: Aceite de pescado
Procesc a: T, =205°C Y X, =40g.
CUADRO 5.13

PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO #5

TEMP Hora Visc. V.A %Conver.

t(h) {Anh, Ftalico],q,

(*C) G-H agua
126 8:32 207,7 0 - 2609 0,0 0
180 8:47 112 = 0,25 140,71 46,1 14,60
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194

205

205

205

205

205 .

205

205

205

205

8:57

9:20
A2 —A

10:20
A*—B

11:20

)]
13:00

102

774

55,5

44,6 .

323

24,1

17,9

13,8

96

6,5

0,42
0,80
1,80
2,80
4,47
5,80
6,80
7,80
8,80

19,80

GRAFICO 5.13

111,95

82,01

56,61

44,00

31,33,

22,97

16,86

12,89

8,92

6,00

57,1

68,6

78,3

83,1

88,0

91,2

93,5

95,1

96,6

97,7

18,09

21,73

24,81

26,34

27,88

28,90

29,64

30,12

30,61

30,96

CONSUMO DEL ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESO (ENSAYO 5)

[Anh Ftalico], e

300
250 1
200
150

100 -

t(h}

e A Freactor ==Qmes%cony,

100
90
80
70
60
50
20

30

.20
10

0
10

%conversion
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GRAFICO 5.14

VARIACION DE VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 5)

[4n Ftalico],

300 100
90
250 20
70

200 =

60 o

150 s0 ¢

40 o

. &1

100 3p X
50 20
M 10
0 : 0
0 2 4 § 8 10
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wwnlwe £\ F_reactor  eOmsS%conv.

CUADRO 5.14

PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 5

T(°C)

126
205
205
205
205

205
205

205

205

205 |

i(h) CAlF(mOI) n=0 n=1 n=2 n=3

Chema G 1 1L 1)
1 Ca Ca Co  2\C,%2 Cu°

0,00 1,76 0,00 0,00 0,00 0,00
0,80 0,55 1,21 1,16 1,24 1,47
1,80 0,38 1,38 1,53 2,05 3,26
2,80 0,30 1,46 1,78 2,80 5,51
4,47 0,21 1,55 2,12 4,16 11,03
5,80 0,15 1,61 2,43 5,88 20,65
6,30 0,11 1,65 2,74 8,22 38,45
7,80 009 167 - 301 10,93 65,94
8,80 0,06 1,70 3,38 16,05 137,97
980 0,04 | o472, 377 2412 304,57
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t

31 14,936 1Zmol~2.pt

2.50 .

2.00

150

1.060

0.00

Segun las graficas:

.
% 0,100

!

10317

GRAFICO 5.15
DETERMINACION DEL N° DE ORDEN Y Ky (ENSAYO 5)

QORDEN n=0 ORDEN n=1

y =(.3168x + 0.642

y=0.1093x + 0.8602
R?=0.5345 ..

0.00 200 400 6.00 800 10.00

ORDEN n=2

ORDEN n=3

3,036% 10°5

0,800% 10~°
4,690x 10~

L. -(mal. éj‘l

L(mol.h)™!

'_ 4;1_49>< '1_0"-3 iz.mbl‘z.s '

10.00

10.00

RZ

0,535

0,942
' 0,797
£ 0,509
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> Ensayo 6:

Tipo de aceite:

Proceso a:

T, = 220°C

Aceite de pescado

Xl =40g.

CUADRO 5.15
PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 6

T T(F;_'gl)P / Hora}z \(IEI.?I?I jr \),A E_ t(h) i[Anh Ftahco]mo; %Conver. : Wagua i
190 1658 067 0 2609 | 0,00 0
w0 1705 1 1119 0,12 ' - 140,—5—8 E 46, 12 ‘T_-“l-:l,-film
| 191 17:11 .. 1022 022 11216 i | 57,01 ! 18,07 ‘
| 200 17:30 83 0,54 o 87—;7 o 6_&;3_ ; :v.iooﬂ;
| 210 17:48. 68 0,84 éé,éb 7321 1 éé,zo
' . S L .
220 18:00 A%-A4 534 1,04 : 53,62 79,45 25,18
‘ EE_F R S
220 19:00. 348 2,04 3419 mff,ggu_d _%7 54 j
220 20:00 - I 291 3,04 | 27,85 89,33 | 2831
| - . o - .
220 2100 ja_, 259 4,04 24,57 ! 90,58 i 28,70
220 2200 R*-S5 5,04 N MzG 7; N ?"""9332" “T, ;;1.7.41
ol D T S
220 23:00 VI-w 193 6,04 18,13 | 93,05 | 29,49
220 000 X*~-Y 188 7,04 m__‘_:t;sé._"J{m:cJ; ;3“ { 25 55_l
. . SO |
220 1:00 2z3-z; 151 804 | 14,12 J 94,59 l 29,97 1|
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GRAFICO 5.16

CONSUMO DEL ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESO (ENSAYO 6)
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GRAFICO 5.17

VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 6)
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CUADRO 5.16
DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS (ENSAYO 6)
o o (molj n=0 n=1 n=2 n=3
T{(°C) AT e = €y plol 1 1 11/1 1
*i CA Ca’ Cao 2 CAZ CAUZ
140, 0,00 %_:Z_ﬁ___i_ ... 000} 000 0,00 .. 0,00
| 220] 104| 036, _140] 158  220] 366




220 204: 023, 153; 203,  377( ... 3B

| 220 304| 019 157 224 4750 1400]
IdeZ;!OwLw 4,04 0,17 1,59 3'36 i "5,46f 18,03‘

' 220 504| 014, 162| 253 6,57 25,29

220 6,04 0,12 164 | 2,67 7,61 3326
. 220 704 012} 164| 270 786, 3533

220 8,04 0,10 167 2927 993 54,93 |

tr-m

T

GRAFICO 5.18
VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL. PROCESO (ENSAYO 6)

ORDEN n=0

2.00 |
1.80 y=0.1278x +0.3909"
< 160 e
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0.00 5.00 0.00 200 400 600 800

" t{h) i(h)

ORDEN n=1

ORDEN n=2 ORDEN n=3

y = 1.1009x +0.9062 6000 1re o o e i e e
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Segun las graficas:

£ Y S R 'R N

0 l.mol. h~? 3,550% 107° | mol. s~ 0433
0,128 .

10276  p=1 7,669x 1073 el 0,730 |

2 L. (mol. k)™ 3,058x 107 Limols)™ | gen
1,101 _

13| 5591 2. mol 2 ht 1,553x 1073 12.mol~2.s~1 0,934

» Ensayo 7:

Tipo de aceite:
Proceso a:

Ts = 205°C y

Aceite de pescado

XZ =609’.

CUADRO 5.17
PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 7

CTEMP 1 Hora | Vise. | VA 1T Ty o T %Conver. |
(°C) T G-H l' t(n) |[Anh.Fta Wagua
126 912 0 0 | 2609 0 0
. 160 | 9:20 1152 © 0,13 | 147,77 43,36 13,74
. ! .
176 930 1087 © 030 , 12319 {. 52,78 | 1673
188 | 9:40 954 1 047 | 105,02 59,75 18,93
3 . O S
205 | 9:55 861 . 072 | 92,72 64,46 20,43
205 ° 10:10 77,3 097 | 81,99 | 6858 71,73
205 1030 ., . 57 | 1301 5965 7714 | 28,44
A1 - A T ] i
205 11130 cs_p 357 [ 230 3631 | 8608 | 27,28 |
R L
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72051250 o) 205 [ 363 ] 2022 | 9225 2923
X ' ' ] .

D205 11330 e ;16 430 | Tisaa” T 9a08 T | 29,81
205 . 1430 o5 127 530 1217 | 9533 30,21
205 ¢ 15:00 ys 77 580 77357 797,487 ] 30,80
. SO SN SN S

GRAFICO 5.19
CONSUMO DEL ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESO (ENSAYO 7)
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GRAFIC0 5.20

VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 7)
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CUADRO 5.18
DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS (ENSAYO 7}

B e T i i mat e e e e e et et = b e

n—O n=1 n=2 n=3
t(h) c”cm"l)
T(°C) Coo—ColpCao | 1 171 ( 1 1 )

n— —— ———— —
Ca CA CAO 2 ACAZ CADZ

126 0,00 1,76 ‘ 0,00 0,00 0 0

205 1,30 0,40 136 148 1,917 2,925

2051 230 o024 152| 197 3514 8,170

205 3,63 0,14 . 1,62 2,56 6,763 26,710

905 a30 | 0107 T ies | 283 9032 45915

205 530! 008! 168 3,06 11,606 73,938

2051 580 0,05 171| 3,57 19,601 203,239

GRAFICO 5.21

DETERMINACION DEL N° DE ORDEN Y Ky (ENSAYO 7)
ORDEN n=1
ORDEN n=0 n=1
2.00 I s 1 E X - o
[ o

1.80 frm e ber s rae . '*é%
1.60 |- = e s _..-.-D.. 9____9_.._{

<1.40 |~ T ‘::“.Zm L e e .
| 120 pom o e G'U 2 pea
= 1 a0 wwww:;:-’—'ﬂ—-- BN £ 2.00 | e - 0'_’_‘-"" e S

030 __,‘_. [RENORUDUN SRR 150 - o ‘:"i"____,m_____i_____‘-. I

0.60 |~z V= 02291"’51”6%“2“2’?“ ; 1.00 W,W‘,;A_..-:LM,‘ywo 54535 +0.4469..
0.40 e o R 22 063337 09451

[ JI0% R —

0.20 feammeo oo ..mmmmj."__...mﬁ,.m, 0.50 - i
i i

0.00 & e , 0.00 & 5
0.00 2.00 4.00 6.00 0.00 200 400 6.00

t(h) t(h)
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ORDEN n=2 ORDEN n=3

20 . - 250
18 e c
y=2.4822x 200 .
a 19 R?=0.8376 - d% ‘ y = 18.806x
~|& 1 i R? = 0.5438
o2 ! - L 150
LSS "‘IJ‘
8 ! - a :T(:I’ 100 | e .
6 - “ e
il ...,...' o 00 . __.... a
2 .'.. '-C C e O
o0& - . o O o e
0.00 2.00 4.00 6.00 0.00 2.00 4.00 6.
t(h) t(h)
Segln las gréaficas:
n. Ky o Ky . S
0 l.mol. h=2 6,364x 1075 L.mol.s~1
70,229 0,633
"1 0,545 Bl 1515x 107 -1 0,945
2. 1. (mol. )1 8,129%x 10~* ! L g)=1
7 .(mol.h) _ .(mol.s)
o 0,838

'3, 18-_866 Iz.mol'?.ﬁ_i -,.5,224>< 1073 _ 2.mol~2.s~t 0,544

» Ensayo 8:

Tipo de aceite: Aceite de pescado
Proceso a: T, = 220°C y X, =60g.
CUADRO 5.19

00

PARAMETROS Y CALCULOS EN EL PROCESO DEL ENSAYO 8

"TEMP Hora - Visc. V.A %Conver,

t(h) [Anh FtaliCOI rcto

(°C) G-H
126 9:30; . 2034 0 260,9 0,00
190 948 1021 030 130,97 49,80
200 10:10 802 067 89,11 65,84

agua

15,78

20,86
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220
205
220
220
220
220
220
220

220

10:25

11:25

12:50

13:25

14:25

15:25
16:25
17:25°

18:25°

AZ— A

70,3

Al —A
46,4

C*—Dp
32,6

D?’—E
30,9

N
25

K'—L
21,7
S2-T ‘
17,4

w3-—x
14,6

Zi~Zg
12,96

GRAFICO 5.22
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CONSUMO DE ANHIDRIDO FTALICO EN EL PROCESOQ (ENSAYO 8)
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GRAFICO 5.23
VARIACION DEL VALOR ACIDO EN EL PROCESO (ENSAYO 8)

valor acido

Wagua

t(h)
el yalor acido  ==@emcantidad de agua
CUADRO 5.20
DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS (ENSAYO 8)
n= n=1 n=2 n=3
: th |, -2
m== =0 =
Ca Ca Cao © 2\Cu%2  Cyo?
126 000, 176 0,00| 0,00 0,00 | 0,00
2200 0,92 0,50 1,26 | 1,26 1,43 1,83
2200 192 032 1,44 1691 251 4,59
220 334, 022 1,54 2,08 3,97 10,14
2200 392 0,20 1,56 | 2,15 4,32 11,78
2200 4,92 0,17 160 237 5,49 18,20
2200 592 014 1,62 252 647 24,60 |
2200 6,92 0,11 165 2,74 8,25 38,71
220 7,92 0,09 1,671 2,92 10,00 55,70
2201 892 008] 1,68| 3,05 11,38 71,27
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GRAFICO 5.24

DETERMINACION DEL N° DE ORDEN Y K, (ENSAYO 8)

o ORDEN n=1
ORDEN n=0 8l
8400
350 - y=0.2822x + 0.816

y=0.1187x + 0.8688 R?=0.8548 .n

.
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Segun las graficas:
n L Ky R
0 g9 bmolh™ 3207107 molsT! |
R o ) _ 0,490
1, 0282 1 7,839%x107° §1 0,855 :
2 119 LQmoLhyt o 3362 10" [ (mols)™
13 5956 JZmol2h7l c 1,654%x 1077 PmolmsT 0823,
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v Con los ensayos realizados Jos pardmetros analizados fueron:

Kv, n° de orden de reaccion, grado de conversion, viscosidad.

CUADRO 5.21

VISCOSIDAD Y PARAMETROS CINETICOS DE LOS 8 ENSAYOS

Temp. | Cant. | Tipode |Kv %conversion | Viscosidad
Xilol | Aceite

205 40 soya 8,292x 1075 97,98 A8 —A

220 40 soya 5,986 1077 99 TS —U

205 60 soya 4,317x 107° 97 A2-B

220 60 soya 1,054x 10~* 08,48 sZ_T

205 40 pescado |0,800x 107° 97,7 PP -K

220 40 pescado |3,058x 107* 94,59 Z3—Zs

205 60 pescado |1,515x 107* 97,18 Us—v

220 60 pescado |3,362x 107* 95,25 73— Zs
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VI. DISCUSION DE RESULTADOS

6.1 Contrastacion de hipdtesis con los resultados

« Hipotesis general

Segtn los resultados obtenidos el avance de reaccién con el aceite de
pescado es mas rapida que la del aceite de soya, lo cual se comprobé
con el promedio de 18 K, soyq = 7.28 X 107° ¥ Ky pescado = 22,04 X 1075,
en cuanto mayor sea la constante de velocidad mayor sera la viscosidad

que toma la resina.
« Hipétesis especifica 1

Se llega a caracterizar los dos aceites, donde para el aceite de soya
resulto un indice de yodo de 135.31, indice de saponificacion de 96,58 e
indice de acidez de 7,88, de igual manera para el aceite de pescado
resulto un indice de yodo de 179,68, indice de saponificacion de 179,53 y

indice de acidez de 9,77.
« Hipoétesis especifica 2

De las condiciones de operacién seleccionadas (tipo de aceite,
cantidad de xilol y temperatura), la que mas influye en el proceso es el
. tipo de aceite utilizado en la produccién de resinas alquidicas lo cual fue

comprobado con los datos estadisticos.
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a)

b)

VIl. CONCLUSIONES

Se determind que el comportamiento de aceite de soya €s menos
reactivo que del aceite de pescado. lo cual se vio reflejado en la

constante velocidad: Ky, soya< Ky, pescado ¥ €N la viscosidad debido al

grado de instauracién de los aceites.

Las caracteristicas fisicoquimicas de los aceites nos indicaron el
grado de insaturacion de los aceites, contenido de acidos grasos y
grado de acidez, con lo cual se concluyé dque el grado de

insaturacién del aceite de pescado es mayor que el aceite de soya.

De las condiciones de operacion que influyen en la produccion de
resinas, se selecciond solo tres parérﬁetros que fueron el tipo de
aceite, cantidad de xilol y temperatura. El tipo de aceite fue el
parametro mas influyente que afecta en la produccion de resinas

alguidicas.
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VIl. RECOMENDACIONES
a) Para un posterior estudio se: recomienda un analisis detallado en el
proceso de esterificacion, tomando en cuenta la variacion de

temperatura, haciendo uso de un mecanismo de reaccion.

b) Realizar los controles con una variacion de tiempo no mayor a 1

hora para tener datos mas exactos.
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» Matriz de consistencia completa

X.

ANEXOS

«COMPORTAMIENTOS DEL ACEITE DE SOYA Y DEL ACEITE DE PESCADO A DISTINTAS CONDICIONES DE

OPERACION PARA LA PRODUCCION DE RESINAS ALQUIDICAS”

ngﬁél::AMl? OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS _GENERAL VARIABLES DEP. DIMENSIONES INDICADORES: METODO
;Como  son  los Determinar los Los comportamientos | Y= Comportamientos mg KOH/g. De | Ensayos en el
comportamientos del | comportamientos de! aceite del aceite de soya y del | del aceite de soya y del Valor acide muestra laboratorio.
aceite de soya y del aceite | de soya y del aceite de aceite de pescado a | aceite de pescada en la | Tiempo segundos
de pescado a distintas | pescado a distintas distintas condiciones de | produccién de resinas Viscosidad ku
condiciones de operacion | condiciones de operacion operacién nos permitiran alguidicas
para la produccién de | para la  produccion de conocer la constante de
resinas alquidicas? resinas alquidicas velocidad, orden de la
reaccion, viscosidad y el
porcentaje de conversion.
PROBLEMAS OBJ. ESPECIFICOS HIP. ESPECIFICA VARIABLES IND. DIMENSIONES INDICADORES METODO
ESPECIFICOS
;Cudles son las | Determinar las Las caracteristicas X1=Caracteristicas del Indice de yodo g lodo/100 g de
caracteristicas caracteristicas fisicoquimicas identificadas en | tipo de aceite. 1ndice de acidez aceite. NTC 283
fisicoquimicas de los | fisicoquimicas de los los aceites son ¢l indice de Indice de mg KOH/ g. de NTC 218
aceites de soya y de | aceites desoyay pescado. iodo, indice de saponificacion, saponificacion aceite. NTC 335

pescado? T T T

indice de acidez.

mg de KOH/ g. de
aceite.

¢ Cudles son las
condiciones de operacion
para a produccion de
resinas alquidicas?

Seleccionar las condiciones
de operacion para la
produccion de resinas
alquidicas.

Las condiciones de operacion
para la produccidn de resinas
alquidicas dependen de la
caracterizacion y tipo de
aceite.

X2=Condiciones de
operacion

Temperatura
Cantidad de xilel
Tipo de aceite

°C
ml
soya o pescado

Ensayos en el
laboratorio.
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