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Analito

Defloculante

Derivatizacion

Emulsion

GC

HPLC

GLOSARIO

Es un término que hace referencia a una sustancia,
la cual puede ser un ion, un elemento, o incluso un
compuesto determinado, que posee un interés en

una muestra.

Aditivo que causa una dispersion mas estabilizada y
evita que se aglomeren las particulas finas,
manteniéndolas en suspension y modificando el

comportamiento reoldgico de las pastas.

Describe una técnica utilizada en quimica que
consiste en transformar un compuesto quimico en un

producto que posee una estructura quimica similar.

Mezcla de dos liquidos inmiscibles de manera mas o
menos homogénea. Un liquido (la fase dispersa) es
dispersado en otro (la fase continua o fase

dispersante).

Técnica cromatografica en la que la muestra se
volatiliza y se inyecta en la cabeza de una columna

cromatografica.

Cromatografia liquida de alta eficacia o high
performance liquid chromatography es un tipo de
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Metaestabilidad

pH

Reologia

Reometria

Rodenticida

Sedimento

Solvente

Tensoactivo

cromatografia en columna utilizada frecuentemente

en bioguimica y quimica analitica.

Propiedad que exhibe un sistema con varios estados
de equilibrio, cuando permanece en un estado de
equilibrio débilmente estable durante un considerable

periodo de tiempo.

Indica la concentracion de iones hidrégeno (H+)

presentes en determinadas disoluciones.

Rama de la fisica de medios continuos que se dedica

al estudio de la deformacion vy el fluir de la materia.

Ciencia que describe los métodos de medida y los
instrumentos que permiten obtener datos reoldgicos

de un material.

Biocida que se utliza para matar o eliminar,
controlar, prevenir, repeler o atenuar la presencia o
accion de los roedores.

Material s6lido acumulado sobre una superficie.

Sustancia que forma parte en mayor cantidad de una

solucion.

Sustancia que influye por medio de la tension

superficial en la superficie de contacto.



Tixotrépica Propiedad de algunos fluidos no newtonianos que

muestran un cambio de su viscosidad en el tiempo.
Viscosidad Es una medida de su resistencia a las deformaciones

graduales producidas por tensiones cortantes o

tensiones de traccion.
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RESUMEN

El objetivo de este trabajo de investigacion fue establecer los parametros
fisicoguimicos que impulsaran las formulaciones de las suspensiones
concentradas. Se enfocé en la preservacion del ingrediente activo por medio del

pH, la influencia del pH en la viscosidad y el tamafio de particula.

Se trabaj6 con tres productos en suspension concentrada: Consento 45,
Oberon y Envidor. Se tomaron 10 muestras de cada uno, de las cuales se llevo
una parte a pH acido y otra a pH basico. Posteriormente, se colocé en el horno
de estabilidad por un periodo de 12 dias. A todas las muestras se les determiné
la viscosidad cada dos dias y, por ultimo, se le determino el ingrediente activo,

el tamafio de particula y las caracteristicas organolépticas.

Se observé que, al cabo de los 12 dias, el ingrediente activo en las
muestras con pH &cido fue mayor que en las de pH basico. Asi mismo, se
aprecié una tendencia descendente en los valores de las viscosidades para
ambos medios, se notaron valores aun menores para el medio basico. Por
altimo, se comparé el estado inicial con el final para ver si se conservaron las

caracteristicas de las suspensiones concentradas en cada medio.

Se establecio que el medio acido preserva mejor manera el ingrediente
activo ya que actia como inhibidor en la reaccién de degradacion. En el caso
de la viscosidad, con el analisis de varianza, se determind que es independiente
del pH. El tamafio de la particula y el estado finales demostraron que el medio
basico no mantiene las caracteristicas de las suspensiones concentradas;

mientras que el medio &cido si lo hace.

Xl



XV



OBJETIVOS

General

Establecer los parametros fisicoquimicos que potenciaran la produccién
mediante la formulacion de biocidas en suspension concentrada a nivel de
laboratorio con la aplicacion de cromatografia liquida y reometria.

Especificos

1. Determinar en qué medio, &cido o basico, se preserva de mejor manera

el ingrediente activo en las suspensiones concentradas.
2. Evaluar la estabilidad de la viscosidad en funcion del potencial de
hidrogeno para determinar si es viable la disminucién o el aumento del

pH.

3. Determinar el estado y el tamafio de la particula final para corroborar que

correspondan a una suspension concentrada.
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HIPOTESIS

El ajuste de las diferentes propiedades fisicoquimicas en las
suspensiones concentradas, como el pH, provocara que el ingrediente activo se
preserve mejor y disminuya su degradacion lo que provocara que se extienda

su vida util.

Hipo6tesis nulas

. Ho1: la viscosidad es independiente de la disminucién del potencial de
hidrégeno.

o Ho2: la viscosidad es independiente del aumento del potencial de
hidrégeno.

Hipotesis alternativas

o Hi1: la viscosidad depende de la disminucién del potencial de hidrégeno.

. Hi.: la viscosidad depende del aumento del potencial de hidrégeno.
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INTRODUCCION

Los insecticidas son parte fundamental en el ambito agroquimico por lo
tanto, es indispensable su produccion en un mercado cada dia mas exigente.
Tanto el producto final como el procedimiento y demas requerimientos son de

vital importancia para evaluar la manera en que se va a realizar la produccion.

En el primer capitulo de este trabajo de investigacion se presentan las
investigaciones previas realizadas sobre la misma tematica. Se describe el

planteamiento y las conclusiones de cada autor.

En el segundo capitulo se desarrollan los fundamentos teoricos de esta
investigacion; se hace énfasis en los tipos de biocidas, la formulacién de
biocidas, propiedades fisicoquimicas de las suspensiones concentradas y

algunos meétodos para analizar los biocidas.

En el tercer capitulo, con base en los objetivos de la investigacion, se
plantea la metodologia experimental. En este apartado se establecen las
variables (la més importante es la cantidad de ingrediente activo), los recursos,
humanos y materiales, y las técnicas. Cabe destacar que se ilustra el andlisis
estadistico para la manipulacion de datos y los procedimientos para la

recoleccion de datos.

El cuarto capitulo presenta los resultados de la fase experimental del
trabajo de investigacién que se desarrollé en las instalaciones del Laboratorio
Fisicoquimico de Control de Calidad de la planta Bayer S. A. Se ilustra la

cantidad media de ingrediente activo final para cada producto, el

XVII



comportamiento de la viscosidad en funcion del pH y las caracteristicas finales
de las suspensiones concentradas. Como consecuencia de estos resultados, en
el capitulo cinco se explica su tendencia, se hacen comparaciones entre los
datos provenientes del medio acido y béasico y se describe parte del

procedimiento experimental y el equipo utilizado

Por dltimo, con base en el andlisis de resultados se establecen las

conclusiones a las que se llegd en este trabajo de investigacion.
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1. ANTECEDENTES

El término biocida es una palabra compuesta que comprende todos los
productos quimicos utilizados para destruir o controlar las plagas. En la
agricultura, se utilizan herbicidas, insecticidas, fungicidas, nematocidas y

rodenticidas.

Un factor decisivo ha sido el desarrollo y aplicacion de biocidas para
combatir una gran variedad de plagas insectivoras y herbaceas que, de lo
contrario, disminuirian el volumen y la calidad de la produccion alimentaria. El
uso de biocidas coincide con la era quimica que ha transformado la sociedad
desde el decenio de 1950. En lugares donde se practica el monocultivo
intensivo, los biocidas constituyen el método habitual de lucha contra las

plagas.

El uso agricola de biocidas es un subconjunto del espectro mas amplio de
productos quimicos industriales utilizados en la sociedad moderna. Segun la
base de datos de la American Chemical Society, en 1993 se habian identificado
mas de 13 millones de productos quimicos, a los que se sumaban cada afio

unos 500 000 nuevos compuestos.

En 2007 Manfred Alberto Melgar Padilla, en su trabajo de investigacion
titulado Evaluacion a nivel de laboratorio de coagulantes-floculantes como
alternativas para eliminar los sélidos en suspension, encontré alternativas para
la eliminacién de los sélidos en suspension, basandose en productos quimicos
para reducir la contaminacion; se destaca unicamente el producto final de las

suspensiones.



En 2015 Fayver Manuel De Lebén Mayorga, en su investigacion titulada
Desarrollo de un surfactante biodegradable a partir de dos alcoholes etoxilados
para utilizarse en mezclas homogéneas de plaguicidas, describe la formulacion
de una emulsion estable que tenga propiedades adherentes para ser utilizada
con biocidas. Establecié parametros para la empresa: el uso de dos alcoholes
etoxilados biodegradables permitird disminuir el uso de compuestos que tienen
una alta toxicidad para el ambiente; monitoreé la densidad y pH para obtener un

producto que esté dentro de los limites establecidos.

Sin embargo, en ninguna de las investigaciones anteriores se utilizd

suspensiones concentradas para evaluar sus parametros fisicoquimicos.



2.  MARCO TEORICO

2.1. Biocidas

Un biocida es cualquier sustancia elaborada para controlar, matar, repeler
0 atraer a una plaga. Tal plaga puede ser cualquier organismo vivo que
provoque dafio o pérdidas economicas 0 que transmita o produzca alguna
enfermedad. Las plagas pueden ser animales (como insectos o ratones),
plantas no deseadas (malas hierbas, malezas) o microorganismos (como

enfermedades y virus de las plantas).

Existen diversas propuestas para realizar la clasificacion de los biocidas,

también llamados plaguicidas:

Segun su accion: insecticidas, rodenticidas, acaricidas, herbicidas,

fungicidas.

o Segun su composicibn  quimica: organoclorados, arsenicales,
carbamatos.

o Segun el lugar donde se van a aplicar: ganaderos, ambientales,

industriales, fitosanitarios, domésticos.

Segun su método de aplicacion: aerosoles, sélidos, gases, solidos,

liquidos.



De la misma manera, no se puede olvidar que también los biocidas se

pueden clasificar segun la peligrosidad que tengan para los seres humanos. En

este sentido hay cuatro grandes grupos al respecto:

2.2.

Muy toxicos: todos los que pueden ocasionar consecuencias muy graves:
desde un grave dafio a la persona, asi como la muerte, por inhalacién o
por ingesta o incluso contacto con la piel.

Nocivos: biocidas que entrafian riesgos graves.

Toxicos: tienen también un riesgo, pero mas limitado, respecto a los

anteriores grupos.

De baja peligrosidad: en principio, se considera que no representan

ningun tipo de peligro de manera apreciable para el ser humano.

Tipos de formulacion de biocidas

2.2.1. Formulaciones sélidas
Polvo mojable (WP): se mezcla con agua que actia como dispersante.
No se diluye: cuando se seca el agua, el polvo queda. Ideal para

superficies porosas.

Polvo soluble (SS): se mezcla con agua con la cual se diluye y forma un

sistema homogéneo.

Granulos solubles (SG): se presenta en granulos mayores que el polvo
gue se diluyen en agua, se comportan igual que los polvos solubles.



2.3.

Granulos dispersables: granulos como los anteriores, pero con
comportamiento similar al del polvo mojable; al mezclarse con el agua el

granulo se divide en particulas muy pequefias, menores que el polvo.

Pastillas o tabletas (TB): son los mismos polvos, pero en tabletas o

pastillas que al entrar en contacto con el agua se diluyen o dispersan.

Granulos o polvos para espolvoreo: el principio activo se asocia a un

inerte solido y el producto se aplica espolvoreado.

Formulaciones liquidas (soluciones)

Concentrados solubles:

o Acuosas: cuando el producto es para diluir en agua.
o Oleosa: para diluirse en aceite pues el ingrediente activo no se

diluye en agua sino en aceite.

Concentrados emulsionables (EC): muchos principios activos no son
solubles en agua, pero pueden disolverse en otro tipo de solventes que
se les ha denominado liquidos emulsionables. Estos productos llevan
como soporte un solvente y sustancias acompafantes que mejoran sus
caracteristicas como agentes emulsificantes y otros coadyuvantes. Los
solventes no son solubles en agua y se mezclan con dificultad, pero la
presencia de los emulsificantes permite que puedan mezclarse en forma
muy homogénea que forma emulsiones de aspecto lechoso. Necesitan
cierta agitaciébn para conservar su homogeneidad al momento de la

aplicacion.



Suspensiones concentradas (SC): se utiliza cuando el ingrediente activo
es un solido insoluble en agua y también insoluble en solventes
organicos. Se muelen muy finamente y se mezclan con un liquido junto
con emulsificantes y dispersantes hasta formar una suspension
concentrada estable. A veces, el activo se disuelve en un solvente muy
volatil (acetona, por ejemplo); con esta solucion se impregna un inerte el
cual es sometido al proceso de formulacion como suspension

concentrada.

Micro encapsulado: la microencapsulacién es una tecnologia que se esta
aplicando en la formulacién de biocidas. El principio activo, liquido o
sélido, puede ser cubierto de un material sintético y suspendido en un
medio liquido. Después de la aplicacion, el principio activo es liberado
gradualmente a medida que la cobertura que lo forma se va deteriorando.

2.3.1. Formulaciones gaseosas

Fumigenos (FU): son insecticidas que actian como neblina y se
presentan en tabletas comprimidas, bombonas, latas, potes, etc.; en
general, corresponden a formulaciones de insecticidas naturales
sintéticos de uso doméstico. El humo se consigue al encender el piloto
del aparato de aplicacion. Alcanza un diametro de gota que oscila entre

0,0001 y 1 micrometro.

Fumigantes: el principio activo es un gas y puede presentarse en
formulaciones soélidas (pastillas, comprimidos, cartuchos o polvos),
liquidos 0 como gases licuados. La liberacion del gas puede deberse a
las reacciones con la humedad (fosfamina) o mediante reacciones

quimicas exotérmicas (gamexone), o mediante combustion (cartuchos



fumigenos de azufre). Al final de la liberacion del agente toxico quedan
los residuos y sustancias acompafiantes que actuaron como soporte,
como catalizadores o como oxidantes en las reacciones quimicas. Son

sumamente peligrosos; es mejor no usarlos en aplicaciones domésticas.

2.4. Formulaciones tipo suspensiones concentradas (SC)

Suspensién concentrada (SC, suspension concentrate), también conocido
como flow (de flowable concentrate) o liquido autosuspendible. Se utiliza
cuando el ingrediente activo técnico es un sdlido insoluble en agua y también
insoluble en solventes organicos. Se muele muy finamente y se mezcla con un
liquido junto con emulsificantes y dispersantes hasta formar una suspension
concentrada estable. Para aplicarlo hay que mezclarlo bien en agua y proceder

a agitaciones sucesivas para mantener la mezcla homogénea.

Este tipo de formulado combina las cualidades de un concentrado
emulsionable (EC) con las de un polvo mojable (WP). Del primer formulado
tiene la facilidad de dosificacién y del segundo, la versatilidad de aplicaciones
sobre distintos tipos de superficies. Aunque este tipo de formulado tiene el
inconveniente de que hay que mantener bien el mezclado durante la aplicacion.
Deja residuos en los equipos de aplicacion y sobre las superficies tratadas.
Tiende a formar precipitados sobre el fondo de los envases por lo tanto siempre
se deben agitar enérgicamente antes de abrirlos. Tiene poder abrasivo sobre
boquillas, mangueras y piezas de los equipos de aplicacién. Tiene muy buena
adherencia sobre superficies porosas y lisas. Tiene, ademas, mayor
persistencia debido a que el insecticida se libera mas lento que cuando se
encuentra en disolucién. No contiene solventes organicos por lo que representa

poco peligro si entra en contacto con la piel.



Las suspensiones concentradas tienen una parte de sal fertilizante, no
disuelta representada por particulas pequefas, con diametro menor de 0,8 mm,
mantenidos en suspensién por un coloide protector. El tamafio de los solidos
suspendidos debe controlarse para evitar la obstruccion de boquillas de riego,
cuyo orificio puede tener de 1 a 3 mm de diametro. En conclusion, las
suspensiones son fertilizantes fluidos en los cuales los nutrientes se mantienen

suspendidos en el medio liquido por medio de un agente gelificante.

Por esta razon, las suspensiones concentradas presentan mayor riqueza
en elementos nutrientes. La concentracibn de nutrientes en suspensiones
puede exceder las 45 unidades, mientras que en las soluciones normalmente
alcanza a las 28. Esto como resultado de la baja solubilidad de las materias
primas empleadas para la fabricacion de las soluciones y, en consecuencia, en
las suspensiones hay menor probabilidad de incompatibilidades; la precipitacion

por exceso de masa no es un problema.

Otra ventaja de las suspensiones es lograr tener disueltas en un medio
liquido ciertas fuentes fertilizantes que presentan baja solubilidad en agua bajo
condiciones normales, por ejemplo, Oxido de zinc, 6xido de magnesio y
carbonato de calcio que al ser aplicadas se observa una respuesta rapida y

contundente en el desarrollo de la planta.

De esta manera, se puede usar a favor de la produccion del cultivo, las
interacciones entre elementos, teniendo en cuenta que estas interacciones se
producen cuando la forma quimica o la concentracion de un i6n especifico

influyen en el comportamiento de otro.



2.4.1. Caracteristicas de las suspensiones concentradas

Las suspensiones concentradas presentan una serie de problemas
relativos a su formulacion entre las que cabe citar problemas de humectacion,
sedimentacion, derivados de las interacciones existentes entre las particulas, de
crecimiento de cristales y de adsorcion de las particulas al envase. Un término
gue se suele utilizar en el campo de las suspensiones es el de caking,
formacion de un sedimento no redispersable en una suspension. Entre las
principales causas de caking esta la formacion de puentes cristalinos entre
particulas y la de coagulados. Idealmente, podria definirse una suspensién
como estable cuando no se produce agregacion entre sus particulas que
permanecen uniformemente distribuidas en el medio de dispersiéon. Sin
embargo, las suspensiones reales no se comportan de esta forma. Desde un
punto de vista farmacéutico, se puede considerar que una suspension es

estable cuando cumple las siguientes condiciones:

La suspensién debe permanecer homogénea durante un tiempo minimo,
el que transcurre entre la agitacion del recipiente y la retirada de la dosis

correspondiente.

o El sedimento que se forma durante el almacenamiento debe poderse

resuspender facilmente mediante agitacion.

o La viscosidad debe estar bien equilibrada, de forma que la retirada de la

dosis y su aplicacion sea facil, pero también dificulte la sedimentacion.

o El tamafio de particula debe ser pequefio y homogéneo lo que

proporciona una textura mas aceptable a la formulacion.



2.5. Propiedades fisicoquimicas de las suspensiones concentradas

2.5.1. Tamafio de particula

A la hora de formular una suspension hay que obtener un tamafio de
particula apropiado y que se mantenga durante el tiempo. Las particulas
mayores de 5 pm ocasionan una textura desagradable y pueden provocar
irritacion si se inyectan o se instalan en los ojos. La facilidad de la
administracion de una suspension por via parenteral puede depender del
tamafio y la forma de sus particulas y es bastante posible bloquear una aguja
hipodérmica con particulas que tengan un diametro mayor de 25 um, en
particular, si tienen forma aciculada y no esférica. Asimismo, se puede elegir un
intervalo concreto del tamafio de las particulas para controlar la velocidad de

disolucion del farmaco y, con ello, su biodisponibilidad.

El tamafio de particula puede experimentar variaciones durante el
almacenamiento de una suspension por diversas razones, por ejemplo, una
modificacion en el habito cristalino puede ocasionar diferencias importantes en
lo que se refiere a su redispersabilidad, sedimentacién, estabilidad fisica y la

apariencia de la suspension.

2.5.2.  ElpH

Otros factores, como cambios en el pH o las fluctuaciones de la
temperatura, durante el almacenamiento pueden modificar la solubilidad y con
ello la granulometria de la fase dispersa debida a la dependencia de la
solubilidad con el tamafio de particula (ecuacion de Ostwald-Freundlich). El

efecto de la temperatura depende de cuanto se haya modificado y durante
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cuanto tiempo, asi como del grado de dependencia de la solubilidad y de la
recristalizacion del principio activo respecto de la temperatura.

Por ejemplo, se observa crecimiento cristalino en el caso de principios
activos poco solubles como el paracetamol. Las formas polimérficas de un
farmaco pueden mostrar solubilidades diferentes; su estado metaestable es el
mas soluble. La conversion de una forma metaestable en solucion a un estado
estable menos soluble y su precipitacion posterior puede provocar cambios en

el tamafo de particulas.

2.5.3. Humectabilidad del sélido

Para poder obtener una suspension es indispensable que el liquido
humecte a las particulas del solido, es decir, que el liquido desplace al aire en
contacto con el sélido y se pueda situar a su alrededor. Si esto no ocurre no se
puede redispersar una fase en la otra. Para garantizar una humectacion
adecuada, la tension interfacial entre el solido y el liquido se debe reducir de
forma que el liqguido desplace al aire adsorbido en las superficies sélidas. El
problema de la humectacion es una consecuencia de la tensién interfacial, en

este caso, la establecida en la interfaz sélido-liquido.

Para reducir dicha tension se recurre a la utilizacion de agentes
humectantes como tensoactivos, coloides hidrofilicos y disolventes. Los
tensoactivos con un valor de balance hidrofilia - lipofilia (HLB) comprendido
entre 7 y 9 son los mas adecuados ya que las cadenas hidrofébicas del
tensoactivo se adsorben en las superficies de las particulas hidrofébicas,
mientras que los grupos polares se proyectan hacia el medio acuoso y se
hidratan.
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La humectacién del sélido se produce como resultado de la caida de la
tension interfacial entre el sélido y el liquido y, en menor grado, entre el liquido y
el aire. Entre las desventajas de la incorporacion de los agentes tensoactivos
estd la excesiva formacion de espuma y la formacion de un sistema
defloculado. Los coloides hidrofilicos actian disponiéndose alrededor del sélido
hidr6fobo formando capas multimoleculares que aportan a la particula un
caracter mas hidrofilo. A este grupo pertenecen materiales como goma arabiga,
tragacanto, alginatos, goma de xantano, bentonita, silice coloidal y derivados de

la celulosa.

Por otra parte, segun el tipo de material y su concentracion, se pueden
utilizar como agentes suspensores (incrementan la viscosidad del sistema) v,
como los tensoactivos, pueden producir un sistema defloculado, especialmente,
cuando se usan a concentraciones bajas. Por ultimo, también es posible recurrir
a la adicion de algunos disolventes miscibles con el agua y que reducen la
tension superficial liquido-aire, lo que favorece la humectacion. Ejemplos de

solventes utilizados con este fin son los alcoholes, glicerol y los glicoles.

2.5.4. Viscosidad

Una suspension ideal es aquella que en reposo y durante su
almacenamiento posea una elevada viscosidad; asi se evitan los procesos de
sedimentacion, caking y agregacion. Pero también interesa que tras una
agitacion simple (por ejemplo, manual), la viscosidad se reduzca para permitir la
reconstitucion y homogenizacién necesaria para la retirada de la dosis correcta.
Tras efectuar la retirada de la dosis, interesa que la elevada viscosidad inicial se
recupere rapidamente para evitar procesos de estabilizacion. En el caso de
productos de uso topico, se debe diseminar facilmente pero no debe ser tan

fluido como para deslizarse por la superficie de la piel.
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Si estd destinado a la administracion parenteral, el producto debe
atravesar facilmente una aguja hipodérmica al aplicar una presion solo

moderada en el émbolo de la jeringa.

Por tanto, sera importante que la viscosidad aparente inicial se vuelva a
definir después de un corto periodo de tiempo para mantener la estabilidad
fisica adecuada. Se aprecia, por tanto, que interesan suspensiones que
presentan propiedades tixotropicas y que requieren cierta fuerza de ruptura. Se
deben evitar, por el contrario, sistemas pseudoplasticos que no posean punto
de ruptura, dilatantes y reopexicos (en los que la viscosidad aumenta con la
fuerza de cizalla).

Para modificar la viscosidad de las suspensiones se utilizan agentes que
aumentan la viscosidad, dentro de los cuales es posible destacar varios grupos:
polisacaridos, derivados hidrosolubles de la celulosa, silicatos hidratados,
polimeros derivados del acido poliacrilico (CarbopolR) y el di6xido de silice

coloidal.

Entre los que aumentan la viscosidad los mas utilizados estan los
derivados de la celulosa, como la metilcelulosa con diferentes grados de
mutilacién que proporcionan diferentes viscosidades y son estables a pH entre
3y 11, o bien la celulosa microcristalina que, ademas de aumentar la viscosidad
por gelificacién, previene el efecto defloculante que podria producir por la
adicion de electrolitos. En la figura 1 se detallan las caracteristicas mas
relevantes de agentes suspensores utilizados en la elaboracion de

suspensiones.

13



Figura 1.

Caracteristicas de los agentes suspensores de uso comun

AGENTE
SUSPENSOR

ESTABILIDAD

VENTAJAS,
APLICACIONES

Gomas

Xantana

pH 3.5 = 11; incompatible con
gsales neutras concentradas

Agente suspensor excelente
muy soluble en agua fria.

Derivados de la Celulosa

Carboximetil celuloza
sodica (CMCNa)

pH 4 = 9; incompatible con
tensioactivos catidnicos y sales
neulras concentradas

Protector coloidal; retarda el
crecimiento de los cristales

Metilcelulosa (metil &ter
de la celulosa)

pH 2 — 10; insoluble a
concentracion de etanol > 10%

Amplia gama de viscosidades

Avicel 592R (celulosa
microcristalina
coprocesada con
CMCMa)

pH 3 — 10; incompatible con
tensioactivos catidnicos y sales
neutras concentradas

Previenes la defloculacion

Polimeros derivados del vinilo

Carbomer (Carbopol
934R)

pH 5 = 11; incompatible con
acidos y cationes polivalentes; no
se hidroliza

Agente suspensor excelente;
puede suspender hasta un
10% de solidos

Silicatos

Silicato de aluminio y
magnesio coloidal
(WVeegqumR)

pH 3 — 10; la presencia de Ca2+
aumenta la viscosidad de la
dispersitn

Las suspensiones se
resuspenden con facilidad

Fuente: CLAUDIO DELGADO, Alfredo Bernard. Tecnologia industrial. p.15.

2.6. Métodos de andlisis de biocidas

Los mas

recientes articulos de

revision muestran

los diferentes

procedimientos de extracciébn a los que se suelen someter las muestras

(principalmente aguas, suelos y frutas) para su posterior andlisis vy
cuantificacion, en lo que a contenido en biocidas se refiere. En este sentido, las
técnicas de pretratamiento de muestra mas utilizadas son: la extraccion en fase
sélida (SPE), la microextraccion en fase soélida (SPME) y la extraccion liquido-
liguido (LLE). Esta ultima cada vez menos, aunque actualmente se estan
utiizando en mayor numero de técnicas, como la extraccion asistida por

microondas o la extraccion con fluidos supercriticos.
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En todas ellas se estan aplicando, cada vez mas, técnicas

quimiométricas para la rapida optimizacion de los parametros experimentales.

En lo que a las técnicas de separacion se refiere, en la actualidad la
cromatografia de gases (GC) es la técnica mas ampliamente empleada para el
andlisis multiresidual de biocidas, siendo, en general, capaz de conseguir los
limites de deteccidn mas bajos (en el rango de los ug/l incluso en algunos casos
ng/l). Muchos métodos oficiales de analisis estan basados en esta técnica en
los que se utilizan diferentes detectores, como el de nitrégeno y fosforo (NPD),
de captura electronica (ECD), de ionizacién de llama (FID) o de espectrometria
de masas (MS). En este ultimo caso, dada las ventajas actuales que presenta la
deteccion por MS, esta es cada vez mas utilizada, siendo el impacto electrénico

la técnica de ionizacion mas utilizada en casi todos los casos.

Sin embargo, el analisis de compuestos de alto peso molecular,
altamente polares o térmicamente labiles presenta grandes dificultades o es
practicamente imposible de realizar mediante GC. Este hecho ha provocado
que la cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC) haya ido ganando
terreno en el analisis de este tipo de compuestos y, mas aun, con su
acoplamiento a un espectrometro de masas. La técnica HPLC presenta también
la ventaja adicional de permitir derivatizaciones pre y postcolumna de los
analitos con objeto de mejorar su deteccion. El reciente desarrollo de columnas
de cromatografia liquida que contienen polimeros impresos molecularmente
(MIP) ha sido bastante popular en el andlisis de biocidas dada su gran

estabilidad, bajo coste y sencillez de preparacion.
Aunque la GC y el HPLC son las dos técnicas fundamentales en el

andlisis de biocidas en la que se basa la parte experimental de esta

investigacion y se presentara detalladamente.
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2.6.1. Identificacidén y cuantificacion de biocidas

La identificacién y cuantificacion de los biocidas se realiza con detectores
selectivos que se encuentran acoplados al equipo de GC o HPLC. Las técnicas
cromatograficas permiten una aproximacion eficiente en el andlisis de biocidas.
La espectrometria de masas (MS) generalmente se prefiere como detector y

sus resultados tipicamente son incuestionables.

En el analisis de biocidas es importante cubrir el aspecto cuantitativo y
cualitativo. Una respuesta cuantitativa no puede existir en el analisis sin un
componente cualitativo que proporcione suficiente confianza para alcanzar las

necesidades analiticas.

Una respuesta cuantitativa no debe darse sin un grado aceptable de
conocimiento cualitativo para que el resultado de la medicion esté relacionado

solamente con el analito y no con algo mas.

2.6.2. Técnicas de separacion, cromatografia

La cromatografia permite separar entre si los componentes de una
sustancia; su gran aplicabilidad se debe a la variedad de condiciones que
pueden utilizarse para separar dichos componentes. Se pueden utilizar fases
moéviles distintas (gases, liquidos o fluidos supercriticos) y fases estacionarias
distintas (minerales, polimeros organicos e inorganicos o solidos recubiertos de

liquidos).
La eleccion entre la GC y HPLC depende de las caracteristicas

fisicoquimicas de los biocidas. La GC se emplea principalmente para biocidas

gue se vaporizan facilmente sin degradarse, con puntos de ebullicion por debajo
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de los 250 °C y polaridades bajas o intermedias en el andlisis. En cambio, el
HPLC se utiliza para biocidas muy polares que no son facilmente vaporizables,
con puntos de ebullicion por encima de los 200 °C y que son labiles

térmicamente.

Actualmente, el analisis de biocidas mediante GC involucra el uso de
columnas capilares, las cuales poseen diametros internos (d.i.) menores a 1
mm, paredes generalmente recubiertas de una pelicula de fase estacionaria. El
uso de columnas capilares permite una mejor resolucion y separacion rapida de
componentes comparadas con las columnas empacadas (d.i. mayores a 1 mm),
lo que permite realizar mas ensayos aumentando el rendimiento en el analisis

de muestras.

Generalmente, la muestra a inyectar se encuentra en estado soélido o
liguido y debe ser vaporizada de alguna manera. La temperatura Optima del
inyector se determina experimentalmente y, en general, es igual o superior a la

temperatura maxima alcanzada por la columna durante la separacion.

Inyectar una muestra en una columna capilar de didmetro inferior a un
milimetro es complicado porque la muestra debe ser pequefia para no causar
una sobrecarga de la fase estacionaria. Para mantener la cantidad de muestra
en el intervalo correcto se emplea el inyector split/splittess que reduce la
cantidad de muestra que llega a la cabeza de la columna capilar. Las muestras
con concentracién baja de analito se inyectan por el método splitless y se

arrastran mediante el gas acarreador a la columna.
Por otro lado, si se utiliza el método split, el gas acarreador fluye

continuamente, el flujo excesivo se expulsa y sélo una fraccion de la muestra

llega a la columna.
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Ademas del uso del inyector split/splitless, se han empleado filtros o
rellenos que permiten la inyeccidén de volumenes grandes de muestra y mejoran

el limite de deteccion.

Después de que la mezcla ha sido separada en el cromatografo de gases
cada uno de los componentes se identifica por un detector. Para detectar los
componentes separados se miden los cambios que se producen en una serie
de propiedades fisicas o quimicas diferentes como la conduccién de corriente
eléctrica, absorcion de luz y habilidad para conducir el calor. El detector registra
los cambios que se producen en alguna propiedad del eluyente que pasé por
este. A medida que estos cambios son registrados y reproducidos en forma de
gréfica o bien almacenados en la computadora y posteriormente reproducidos
en forma de gréfica, se observa la aparicion de una serie de picos a lo largo del

tiempo (cromatograma).

2.7. Prueba de estabilidad acelerada

También conocida como estabilidad normal o exploratoria, tiene como
objetivo proporcionar datos para prever la estabilidad del producto, tiempo de
vida uatii y compatibilidad de la formulacion con el material de

acondicionamiento.

Esta prueba es empleada también en la fase de desarrollo del producto
que utiliza lotes producidos en escala laboratorio y piloto de fabricacion,
pudiéndose extender a las primeras producciones. Emplea generalmente
condiciones menos extremas que la prueba anterior. Sirve como auxiliar para la
determinacién de la estabilidad de la formulacién. Es un estudio predictivo que
puede ser empleado para estimar el plazo de validez del producto. Ademas,

puede ser realizado cuando existan cambios significativos en ingredientes del
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producto o del proceso de fabricacién, en material de acondicionamiento que
entra en contacto con el producto o para validar nuevos equipamientos o

fabricacion por terceros.

2.7.1. Procedimiento de la prueba de estabilidad acelerada

Se recomienda que las muestras para la evaluacion de la estabilidad
sean acondicionadas en frascos de vidrio neutro, transparente, con tapa que
garantice un buen cierre que evite pérdida de gases o vapor para el medio. La
cantidad de producto debe ser suficiente para las evaluaciones necesarias. Si
existiera incompatibilidad conocida entre los componentes de la formulacién y el

vidrio se debe seleccionar otro material de acondicionamiento.

Se debe evitar la incorporacion de aire en el producto durante el
envasado en el recipiente de prueba. Es importante no completar el volumen
total del recipiente que permita un espacio vacio (head space) de
aproximadamente un tercio de la capacidad del frasco para posibles

intercambios gaseosos.

Se puede utilizar, paralelamente al vidrio neutro, el material de
acondicionamiento final; anticipandose de esta manera, la evaluacion de la

compatibilidad entre la formulacion y el embalaje.

En algunos casos, la duracién de esta prueba puede ser extendida por
seis meses o hasta un afio segun el tipo de producto. Las muestras pueden ser
sometidas a calentamiento en estufas, enfriamiento en refrigeradores,

exposicion a la radiacion luminosa y al ambiente.
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Los valores generalmente adoptados para temperaturas elevadas son:

J Estufa: T =37 £ 20 °C

° Estufa: T =40+ 20 °C

° Estufa: T =45+ 20 °C

° Estufa: T =50+ 20 °C

Los valores generalmente adoptados para bajas temperaturas pueden

Ser.

° Nevera: T=5+20 °C

o Congelador: T=-5+20°C,0T=-10+20°C

Los productos deben ser almacenados en mas de una condicion de
temperatura para que se pueda evaluar su comportamiento en los diversos

ambientes a los que pueda ser sometido.

La periodicidad de la evaluacion de las muestras puede variar conforme
la experiencia técnica, especificaciones del producto, caracteristicas especiales
de algun componente de la formulacion o sistema conservante utilizado; sin
embargo, lo mas usual en este estudio acelerado es que sean evaluadas
inicialmente en tiempo cero, 24 horas y a los 7, 15, 30, 60 y 90 dias. Si el
estudio se prolonga por mas tiempo, se recomiendan evaluaciones mensuales

hasta su término.

20



Los parametros a ser evaluados dependen de las caracteristicas de la
formulacion en estudio y de los componentes utilizados en esta formulacion. De

manera general, se evallan:

o Caracteristicas organolépticas: aspecto, color, olor y sabor, cuando sea
aplicable.

o Caracteristicas fisicoquimicas: valor de pH, viscosidad y densidad, entre
otros.

o Caracteristicas microbiolédgicas: estudio del sistema conservante del

producto por medio de la prueba de desafio efectuada antes y/o después

del periodo de estudio acelerado.
Se debe tomar una muestra de referencia, también denominada patrén,

gue en general puede ser mantenida en nevera o a temperatura ambiente, al

abrigo da luz.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1 Variables

Para cumplir con los objetivos de la investigacion, se analizaron distintos

parametros que se muestran en la siguiente tabla:

Tabla I. Descripcién de las variables
Variable Unidades | Dependiente | Independiente
Ingrediente activo g/ml
pH ad
Viscosidad cp
Tamafio de particula pum

Fuente: elaboracion propia.

3.2. Delimitacion del campo de estudio

Se analizaron las propiedades fisicoquimicas de pH y viscosidad de las
suspensiones concentradas de los productos Oberon, Consento 45 y Envidor;
para evaluar las que promuevan un mayor impacto en las mismas y asi se

determinaron cuales fueron sus valores Optimos.

. Periodo de tiempo: la investigacion se realizé en el primer y segundo
semestre de 2016.
o Lugar: Laboratorio Fisicoquimico de Control de Calidad de la planta

Bayer S, A., ubicada en Amatitlan, Guatemala.
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3.3.

3.4.

Clima: la temperatura media anual es de 27 °C

Recursos humanos disponibles
Ing. Federico Fuentes, asesor; por su experiencia comprobable en el
area de biocidas.

Oliver Rivera, auxiliar de laboratorio fisicoquimico

David Garcia, quién efectué el proyecto

Recursos materiales disponibles

Descripcion de los recursos fisicos que fueron empleados durante la fase

experimental de la investigacion.

3.4.1. Reactivos

Agua desmineralizada, grado industrial 1 galon
Deltametrina técnico 95 %, grado industrial 100 g

Glicol de propileno grado industrial 500 g

Acido acético 99 % marca Merck, 250 ml

Hidréxido de amonio, solucion 30 %, marca Merck, 250 ml

Goma Xantan grado industrial 100 g
3.4.2. Reactivos para cromatégrafo
Agua para HPLC marca Merck, grado analitico 1 litro

Acetonitrilo marca Merck, grado analitico 1 litro

Metanol marca Merck, grado analitico 1 litro
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3.4.3. Instrumentos medicion

3.4.3.1. Termometria

Termdmetro de mercurio, escala: 1 °C, precision: £ 0,5 °C

3.4.3.2. Volumetria

Pipetas seroldgica 10 ml, escala: 1 ml, precision: £ 0,05 ml

Pipetas seroldgica 5 ml, escala: 1 ml, precision: £ 0,05 ml

3.4.3.3. Masa

Balanza semianalitica, marca Precisa, escala: 1000 g, precision: + 0,05

g.

3.4.3.4. Potencial de hidréogeno

Potencidometro, marca Mettler, escala: 1, precision: £ 0,005

3.4.3.5. Reologia

Redmetro digital, marca Kinexus, escala: 1 cp, precision: + 0,0001 cp

3.4.3.6. Tamafio de particula

Medidor tamafio de particula, Masterisizer 2000, escala: 1 um, precision:
+ 0,0005 pm.
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3.4.3.7. Densidad

Densimetro marca Mxend, escala: 1 g/ml, precision: + 0,001 g/ml

3.4.4. Cristaleria

Beaker 5 L

Beaker de 500 ml
Varilla de agitacion
Probetas 10 ml

Tubos de ensayo

3.4.5. Equipo auxiliar

Cromatoégrafo para fases liquidas (HPLC)
Plancha de agitacion magnética

Horno de estabilidad

3.4.6. Materiales de oficina

Papel mayordomo
Hojas en blanco
Lapiceros

Marcador permanente
Cinta adhesiva

Papel aluminio
Computadora portétil

Céamara fotografica
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3.5.

determiné la cantidad de ingrediente activo (concentracion) para los diferentes

medios en que se encontrd, acido o basico, luego de estar en el horno de

Tinta para impresora marca HP officejet

50 botellas de plastico COEX de 250 ml con tapa

3.4.7. Software utilizado

Windows Vista 2007
Microsotf Word 2007
Microsotf Excel 2007

3.4.8. Equipo de seguridad

Bata

Botas industriales antideslizantes
Guantes de latex

Lentes de seguridad

Mascarilla para polvo

Técnica cualitativa o cuantitativa

Se utilizé el analisis cuantitativo por medio de cromatografia liquida que

estabilidad.

pH sobre la viscosidad. Se colocaron las muestras en un horno de estabilidad.

A cada cierto tiempo se les determingé la viscosidad de las muestras mediante el

Asi mismo, se prepararon muestras diferentes para evaluar el efecto del

uso de un reémetro.
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Por ultimo, se determinaron las propiedades de tamafio de particula y
caracteristicas organolépticas para verificar que el pH no haya afectado la

calidad de suspensién concentrada.

3.6. Recoleccion y ordenamiento de la informacion

Se viaj6 a la planta Bayer S, A, ubicada en Amatitlan Guatemala; en las
instalaciones del Laboratorio Fisicoquimico de Control de Calidad se procedi6 a
realizar la mezcla inicial para someterse a las debidas pruebas de cada

parametro.

Se tomaron 10 muestras de la mezcla inicial de suspensién concentrada
de Oberon, Consento 45 y Envidor. Cada muestra tuvo una cantidad de 50
gramos, que se llevaban una parte a pH acido de 3-4 y otra a pH basico de 8-9.
Inicialmente, se determind: tamafio de particula, ingrediente activo, densidad y
viscosidad. Luego, se procedié a colocarlas en el horno de estabilidad durante
dos semanas. Por ultimo, se determinaron las propiedades finales para ser

comparadas con las iniciales.

Para el caso de la viscosidad, se realizaron mediciones cada dos dias

para evaluar el efecto del pH.
Con los resultados de las cuatro semanas, se realizo la interpretacion y

comparacion de datos y se determinaron los pardmetros Optimos para la

formulacién de las suspensiones concentradas.
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3.7. Tabulaciéon, ordenamiento y procesamiento de la informacion

A la mezcla inicial se le aplicaran las diferentes variaciones de cada uno
de los parametros, de los cuales se generaran datos que seran recolectados en

las siguientes tablas.

Tabla 1. Datos, parametro de pH acido inicial
Tamano
No. Ing_rediente d,e Viscosidad | Densidad Estado
Muestra activo (g/L) particula (cp) (g/ml)
(Hm)
1
2
3
4
5
Fuente: elaboracion propia.
Tabla Il Datos, parametro de pH basico inicial
Tamafo
No. Ing_rediente d,e Viscosidad | Densidad Estado
Muestra activo (g/L) particula (cp) (g/ml)
(um)

1

2

3

4

5

Fuente: elaboracidon propia.
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Tabla IV. Datos, parametro de pH final
Tamarnfo
No. Ingrediente de Viscosidad | Densidad
Muestra pH activo (g/L) particula (cp) (g/ml) Estado
(Lm)
1
2
3 acido
3-4
e e
5
6
7 :
3 basico
8-9
o | 89
10
Fuente: elaboracién propia.
Tabla V. Datos, parametro de viscosidad pH acido
No Viscocidad (cp)
Muestra | Dial Dia 3 Dia 5 Dia 8 Dia 10 Dia 12
1
2
3
4
5

Fuente: elaboracién propia.
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Tabla VI. Datos, parametro de viscosidad pH basico

No Viscocidad (cp)
Muestra | Dia 1l Dia 3 Dia 5 Dia 8 Dia 10 Dia 12
1
2
3
4
5

Fuente: elaboracion propia.

Tabla VIl.  Datos, propiedades finales pH acido
NG Estado Tamano de
Muestra particula (um)
Dia 1 Dia 12 Dial Dia 12
1
2
3
4
Fuente: elaboracion propia.

Tabla VIIl. Datos, propiedades finales pH basico
No Estado Taf“a”" de
Muestra particula (um)

Dia 1 Dia 12 Dia 1 Dia 12
1
2
3
4

Fuente: elaboracion propia.
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3.7.1. Plan de analisis de los resultados

Para los datos obtenidos fue necesaria la utilizacion de métodos y
modelos de andlisis segun el tipo de variable, asi como programas para que

puedan ser realizados; para esta investigacion fueron los siguientes.

3.7.1.1. Métodos y modelos de los datos segun tipo

de variables
Para las variables cuantitativas se utilizé un analisis ligado a hipétesis,
donde por medio de un analisis de varianza con prueba de Fisher se aprueba o
rechaza ya sea la hipétesis nula o alterna para determinar si existe un

parametro 6ptimo o no.

3.7.1.2. Programas utilizados para analisis de datos

Se utilizaron los programas:

o Microsoft Word: procesamiento de los textos y ordenamiento de la
informacion.
o Microsoft Excel: tablas de datos y calculos.
3.8. Andlisis estadistico
3.8.1. Determinacion de corridas a realizar

Para determinar la precision y confiabilidad de los resultados se procedio
a calcular el nimero de datos que se deben tomar, para alcanzar los objetivos y

cumplir con un intervalo significativo de confianza.
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Se utilizé una probabilidad de éxito del 95 %, por lo que la probabilidad
de fracaso es 5 %, el valor estadistico de la curva normal para estos valores es
de 1,96.

Para determinar el nimero de corridas se procedié a utilizar la ecuacion:

2
VA
n= pq/ez
Donde:
. n= numero de corridas
. z= valor estadistico de la curva normal de frecuencias
o p= probabilidad de éxito
o g= probabilidad de fracaso
o e= porcentaje de error esperado

_ (1,96)%(0,95)(0,05) /
n= (0,19)2
n=>506=5

El nUmero de corridas a realizar es de 5.

3.8.2. Procesamiento de los datos a obtener
3.8.2.1. Media
X — Zin=1 Xj
n
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Donde:

. X= media de los datos
o Xi= i-ésimo valor de un conjunto de datos
o n= numero de datos

Nota: la media se utilizé para calcular el promedio de los datos obtenidos

para cada variable de cada muestra durante las cuatro semanas.

3.8.2.2. Desviaciéon estandar
2 [ B = X)2
n
Donde:
. S= desviacion estandar
° X= Media de los datos
o X= i-ésimo valor de un conjunto de datos
° n= numero de datos

Nota: se utiliz6 para calcular la desviacion estandar de los grupos datos

obtenidos para cada variable de cada producto durante las cuatro semanas.
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3.8.2.3. Analisis de varianza (ANOVA)
Se utilizé un analisis de varianza (ANOVA) para determinar la similitud
entre los parametros estudiados y el valor esperado (regulado por la norma).

Para realizar el andlisis un ANOVA se utilizé una prueba de Fischer.

Célculo de la varianza de cada muestra

g2 — XX — X)?
n—1
. Obtener la estimacion interna entre varianzas

2 512 +SZZ +532 + "'+Sk2

W k
o Calcular la varianza de las medias muestrales
S)_(Z _ Z(X - §)2
k—1
o Multiplicar la varianza de las medias muestrales por n

Sy* = n * Sg*

° Razén F
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Con base en el grado de confianza deseado para el experimento (a =
0,05) y el numero de grados de libertad deseados: (k — 1) para el numerador y
(k * (n — 1)) para el denominador. Se compara el valor obtenido de F con el
valor encontrado en tablas estadisticas y segun de la comparacion de ambos se

acepta o rechaza la hipétesis nula.
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4.

RESULTADOS

4.1. Determinacion del medio en que se preserva mejor el ingrediente
activo
Tabla IX. Cantidad de ingrediente activo en cada producto
Product Ingrediente activo (g/L)
rodueto vedio acido [ Medio basico
Consento 45 39,99 33,67
Oberon 207,32 192,03
Envidor 228,83 218,82
Fuente: elaboracion propia.
Figura 2. Comparacion entre los estados inicial y final del ingrediente

activo segun el medio

=
E 200
g
s 150 H Final pH acido
(4]
-E 100 M |nicio
(]
'E H Final pH bésico
= 50
£

0 .

Consento 45 Oberon Envidor

Fuente: elaboracion propia.
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4.2. Evaluacion de la viscosidad en funcion del potencial de

hidrégeno
Figura 3. Efecto del pH en la viscosidad del producto Consento 45
330

o
320
\\\
‘l\ \
\.\ \ =¢=pH acido
580 \ —* == pH basico

270 : : : \-\I

1 3 5 7 9 11
Tiempo (dias)

-
o

[Yo]
o

Viscocidad (cp)
N w w
o
o

Fuente: elaboracion propia.

Figura 4. Efecto del pH en la viscosidad del producto Oberon
230
E 210 -
®
£ 190  scid
8 170 \ —o—pH 4cido
£ —&—pH basico
= 150 \ P
130 T T T T T
1 3 5 7 9 11
Tiempo (dias)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 5. Efecto del pH en la viscosidad del producto Envidor

190 &
AN

= 180
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E 1 \
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150
140 —
130 T T T T T
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Fuente: elaboracion propia.
4.2.1. Analisis de varianza para evaluar la influencia del pH en
la estabilidad de la viscosidad
Tabla X. Descripcion de los datos para efectuar analisis de varianza
Tiempo (dias) 1 3 5 8 10 12

324,00 (315,73 312,21 298,22 | 293,25 | 289,23
pH acido 233,93 |226,48 | 218,18 | 206,55 | 201,44 | 192,52
201,18 185,23 175,58 | 165,25 | 159,97 | 153,46
322,20|306,31|293,36 | 282,65 | 276,78 | 272,52
pH bésico 224,80 1214,63|188,23 174,76 | 143,84 | 138,39
195,97 (174,49|165,87|150,41 | 143,84 | 138,39

Fuente: elaboracion propia.
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Analisis de la varianza de un factor para la influencia del pH

Tabla XI.
acido
. . Valor
Origen de las Suma de Grados de | Promedio de - o
A . Probabilidad critico
variaciones cuadrados libertad los cuadrados
para F
Entre grupos 3 685,64 5 737,13 0,16 0,97 3,11
Dentro de los 55 105,03 12 4592,09
grupos
Total 58 790,66 17
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XIl.  Analisis de la varianza de un factor para la influencia del pH
basico
Origen de las Suma de Grados de Promedio de valor
gen . F Probabilidad critico
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 9 507,64 5 1901,53 0,38 0,86 3,11
Dentro de los
grupos 6 0834,11 12 5 069,51
Total 7 0341,75 17

4.3.

Tabla XIII.

Fuente: elaboracion propia.

Estado y tamafio de particulas finales

Tamafo de la particula final para cada uno de los productos

Tamafio de particula (um)
Producto
Medio acido Medio basico
Consento 45 4,67 5,06
Oberon 4,32 5,58
Envidor 4,43 5,38

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIV. Descripcién cualitativa del estado final del producto

Estado
Producto — —
pH acido pH béasico
Consento
45
Mezcla homogénea B B
Separacion de fases, formacion de
grumos
Oberon
Mezcla homogénea B B
Separacion de fases, formacion de
grumos

41




Continuacioén de la tabla XV.

Estado

Producto : .
pH &cido pH basico

Envidor

] Separacion de fases, formacion de
Mezcla homogénea
grumos

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

La implementacion de este proyecto de investigacion buscé evaluar las
propiedades fisicoquimicas de biocidas en suspension concentrada. Las
suspensiones concentradas poseen diversas propiedades como se ha visto en
capitulos anteriores, sin embargo, el estudio se enfocé en el pH, ingrediente

activo, viscosidad y tamafio de particula.

El enfoque sobre estos pardmetros se debi6 a que son de vital importancia
ya que regulan las formulaciones. El pH esta intimamente relacionado con el
ingrediente activo y con la viscosidad (esta a su vez lo esta con el tamafio de

particula).

Para el caso del pH se tomaron diez muestras de cada producto, de las
cuales cinco se llevaron a pH acido y cinco a pH basico. La acidificacion se
realizd con acido sulfdrico, mientras que el medio basico se logro con el uso de
hidréxido de amonio. Se escogieron ambos reactivos puesto que no provocaban
reacciones secundarias con los componentes de las suspensiones

concentradas.

A todas las muestras se les determind la cantidad de ingrediente activo
inicial. Posteriormente, se colocé en el horno de estabilidad cada una de las
muestras. Al cabo de doce dias se retiraron las muestras y se les determiné la
cantidad de ingrediente activo final. El horno de estabilidad utilizado manejé
una temperatura de 50 °C y 30 % de humedad, estas condiciones extremas

provocan que dos semanas (14 dias) en el horno equivalen a dejar la misma
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muestra dos afos bajo condiciones normales; por lo cual es ideal para evaluar

la estabilidad de los productos.

En la tabla V se muestran los resultados de la cantidad de ingrediente
activo final para cada producto. A simple vista, se observa que las cantidades
para el pH &cido (medio acido) son mayores al de pH (medio basico), con una
diferencia significativa. Se elaboré la figura 2 para contrastar la diferencia del
estado inicial del ingrediente activo con el estado final para pH. La comparacién
se efectué con el fin de ver claramente en cual medio se pierde menos
ingrediente activo. Como se puede apreciar en los tres productos (Consento 45,
Oberon y Envidor) la cantidad de ingrediente activo es mucho mayor en el
medio acido. Esto indica que el pH acido es el 6ptimo para preservar el
ingrediente activo en las soluciones concentradas. Este fenbmeno demuestra
gue en medio acido, la degradacion del ingrediente activo se retrasa; se pude
decir que el pH &cido actia como un catalizador negativo o inhibidor. El efecto
inhibidor se plantea puesto que la acidez mantiene el equilibrio hacia los

reactivos (ingrediente activo), en vez de hacia los subproductos.

Para la viscosidad, se realiz6 un procedimiento similar que para el pH. Se
tomo la misma cantidad de muestras, en los mismos medios y se colocé en el
horno de estabilidad. Sin embargo, las mediciones se realizaron cada dos dias
para observar el cambio con respecto al inicio y, ademas, para ver si existe
influencia o no del medio en que se encuentra. La viscosidad de cada muestra
se determind con un redmetro digital marca Kinexus; el mismo se emple6 con

una geometria plana circular, a 20 revoluciones por segundo.
En las figuras 3, 4 y 5 se presenta el comportamiento de la viscosidad en

funcion del pH y del tiempo para cada uno de los productos. En todas las

gréficas se observa un comportamiento descendente para el pH acido y para el
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bésico. Asi mismo, se observa que los valores del pH basico son menores que
para el &cido. Es de vital importancia que la viscosidad se mantenga estable
pues este parametro afecta de manera directa la forma en que se aplicara el
producto ya que una alta viscosidad evita la sedimentacion y hace que se
produzca una facil homogenizacién al momento de la aplicacion. Como se
estableci6 con anterioridad, el comportamiento de la viscosidad es
descendente; sin embargo, no se puede establecer un modelo matematico que
prediga el comportamiento exacto de la viscosidad en general, puesto que la
viscosidad varia con respecto a cada producto; razén por la que no se puede

hacer generalizaciones.

Para evaluar el efecto del pH en la viscosidad se hizo un analisis de
varianza (ANOVA). El analisis de varianza se utiliza para determinar si
diferentes tratamientos muestran diferencias significativas o por el contrario
puede suponerse que sus medias no difieren. Con este analisis se pusieron a

prueba las hipotesis planteadas.

El resultado del andlisis de varianza se presenta en las tablas VII y VIII.
Los valores resaltados son los que se comparan para comprobar las hipétesis.
Para el caso del pH acido se tiene un F de prueba de 0,16 y un F critico de
3,11, como el F de prueba es menor al F critico se aprueba la hipétesis nula
(Ho1); por lo que se comprueba que la viscosidad es independiente de la
disminucién del pH. En el caso del pH basico se tiene un F de prueba de 0,38 y
un F critico de 3,11; al ser menor el F de prueba, se acepta la hipotesis nula

(Ho2) Y se comprueba que la viscosidad es independiente del aumento del pH.
Al aprobar ambas hipétesis se puede establecer que la viscosidad no

depende del pH, que la disminucion de la misma se debe a factores externos

como temperatura, tiempo, presién, entre otros.
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Esto hace ver que el pH se puede modificar sin afectar la viscosidad, lo

gue hace viable cualquier aumento o disminucién del pH.

Por ultimo se determiné el tamafio de particula, el procedimiento fue el
mismo que para el del pH e ingrediente activo. El tamafio de particula se
determiné con equipo denominado Masterizer 2000. Este equipo lo que hace es
establecer un valor llamado tamafio de particula. Sin embargo, este valor no es
en si un didmetro o longitud si no que representa una probabilidad de cual seria
el valor del tamafio de la mayoria de particulas en muestra con lo que se
obtiene una mejor aproximacién. La finalidad de la obtencion de este dato es
para verificar que los productos cumplan con las caracteristicas de una
suspension concentrada. El tamafio de particula es un pardmetro fundamental
de estos productos, ya que este debe ser menor a 5 um; de lo contrario, no se

trataria de una suspension concentrada.

La particularidad de este pardmetro es que regula la homogeneidad de la
mezcla, pues si se tuviera un tamafio de particula mayor a 5 um se perderia el
equilibrio en la solubilidad provocando separacion entre fases (solido-liquido).
Ademas, con tamafio de particulas altos hay mas riesgos de contaminacién en
los suelos, pues al momento de la aplicacion sobre alguna planta esta no es
capaz de absorberlo si es muy grande, por lo tanto, se acumulan residuos

sobre los suelos.

En la tabla 1X se observan los valores finales del tamafio de particula de
los productos a pH acido y basico. Para los de pH acido se aprecia que el
tamafno de particula se mantuvo menor a 5 um, mientras que para los de pH

bésico el valor fue mayor a 5 um.
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Con esto se puede establecer que el medio basico no es conveniente ya
que provoca que se pierdan las caracteristicas de las suspensiones
concentradas. Por otra parte, el medio acido es viable ya que conserva las

caracteristicas de las suspensiones concentradas.

En las dltimas tablas, X y Xl, se presenta el estado fisico (apariencia)
luego de su cambio de pH y estadia en el horno de estabilidad. Se observa que
para el pH acido los productos conservaron su homogeneidad y consistencia.
En las muestras con pH basico se observd una clara separacion de fases: la
fase inferior present6 una formacion de coagulos y la fase superior se mantuvo
clara. Ademas, se evidencié un cambio de coloracion. La separacion de fases
es producto del aumento del tamafio de particula que ya se ha establecido y
confirma el hecho de que el pH basico provoca que se pierdan las

caracteristicas de las suspensiones concentradas.
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CONCLUSIONES

Se determiné que el medio acido preserva de mejor manera el
ingrediente activo en las suspensiones concentradas ya que actla como

un inhibidor que retrasa la degradacién de este componente.

Se demostré que la viscosidad es independiente del potencial de
hidrogeno, por lo tanto, cualquier aumento o disminucion del potencial de
hidrogeno es completamente viable.

Las propiedades fisicoquimicas, tamafio de particula y estado,
determinadas luego del cambio del potencial de hidrogeno, reflejan que
el medio é&cido mantiene las caracteristicas de las suspensiones
concentradas, mientras que en medio basico se pierden las

caracteristicas.
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RECOMENDACIONES

Utilizar agitacion magnética para lograr un mezclado homogéneo al

momento de agregar el agente acidificador o alcalinizador.

Evaluar el efecto del tamafio particula obtenido de la molienda sobre la

estabilidad de las suspensiones concentradas.

Aplicar la investigacion para las emulsiones concentradas ya que poseen

caracteristicas similares y se pueden obtener resultados satisfactorios.

Emplear envases de tamafio apropiado, mas grandes que el tamafio de
la muestra, debido a que al estar en el horno de estabilidad se generan
gases que provocan que aumente la presion; de ser muy pequefios se

pueden producir fugas y/o derrames.
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APENDICES

Apéndice 1. Ingrediente activo, medio acido, producto Consento 45

Ingrediente activo
No.
Muestra P (/L) P
Dia 1l Dia 12
1 44,78 40,71
2 44,34 38,15
3 45,01 40,23
4 44 .56 40,98
5 44,63 39,88
Promedio| 44,66 39,99

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 2. Ingrediente activo, medio béasico, producto Consento 45

Ingrediente activo
No.
Muestra . QL) .
Dia 1l Dia 12
1 44,78 33,90
2 44,34 34,02
3 45,01 32,37
4 44,56 33,57
5 44,63 34,48
Promedio | 44,66 33,67

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Ingrediente activo, medio acido, producto Oberon

No. Ingrediente activo (g/L)
Muestra Dia 1 Dia 12
1 220,06 207,65
2 219,83 208,41
3 219,31 206,93
4 218,77 206,34
5 220,11 207,29
Promedio 219,62 207,32

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4. Ingrediente activo, medio basico, producto Oberon

No. Ingrediente activo (g/L)
Muestra Dia 1l Dia 12
1 220,06 193,48
2 219,83 191,44
3 219,31 192,33
4 218,77 190,76
5 220,11 192,12
Promedio 219,62 192,03

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 5. Ingrediente activo, medio acido, producto Envidor

No Ingrediente activo (g/L)
Muestra Dia 1 Dia 12

1 239,15 230,21

2 240,13 227,45

3 238,58 228,33

4 239,72 229,30

5 238,24 228,88
Promedio 239,16 228,83

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 6.

Ingrediente activo, medio basico, producto Envidor

Ingrediente activo
No. (g/L)

Muestra ™1 | Dia 12
1 239,15 220,07

2 240,13 218,82

3 238,58 217,53

4 239,72 219,28

5 238,24 218,39
Promedio | 239,16 218,82

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 7. Resumen, ingrediente activo

Ingrediente activo (g/L)
Producto Y : -
Medio acido | Estado normal | Medio basico
Consento 45 39,99 44,66 33,67
Oberon 207,32 219,62 192,03
Envidor 228,83 239,16 218,82
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 8. Viscosidad medio acido producto Consento 45
No. Viscocidad (cp)
Muestra | Dia 1 Dia 3 Dia 5 Dia 8 Dia10 | Dia12
1 320,12 | 315,48 | 310,54 | 298,82 | 293,70 | 290,98
2 325,13 | 316,67 | 312,43 | 298,33 | 292,43 | 288,65
3 322,54 | 313,34 | 314,33 | 297,89 | 291,55 | 288,94
4 328,43 | 317,89 | 311,29 | 297,94 | 295,33 | 289,32
5 323,80 | 315,26 | 312,47 | 298,13 | 2.94.88 | 288,28
Promedio| 324,00 | 315,73 | 312,21 | 298,22 | 293,25 | 289,23

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 9. Viscosidad, medio béasico, producto Consento 45
No. Viscocidad (cp)
Muestra Dia 1 Dia 3 Dia 5 Dia 8 Dial0 | Dia12
1 320,12 | 307,14 | 292,04 | 280,00 | 273,29 | 270,12
2 321,13 | 30542 | 294,38 | 281,39 | 27566 | 271,32
3 320,54 | 303,74 | 293,21 | 283,45 | 278,31 | 275,08
4 328,43 | 308,15 | 294,81 | 28578 | 277,52 | 272,38
5 320,80 | 307,12 | 292,34 | 28261 | 279,14 | 273,70
Promedio | 322,20 | 306,31 | 293,36 | 282,65 | 276,78 | 272,52

Fuente: elaboracién propia.

Apéndice 10. Viscosidad, medio acido, producto Oberon

No. Viscocidad (cp)
Muestra Dia 1 Dia 3 Dia 5 Dia 8 Dia 10 Dia 12
1 231,53 | 225,98 | 215,21 | 209,10 | 202,13 193,32
2 235,41 | 228,23 | 217,43 | 204,12 | 200,29 192,76
3 233,51 | 227,12 | 220,22 | 205,88 | 201,75 193,18
4 234,65 | 224,77 | 218,83 | 206,23 | 202,32 191,58
5 234,53 | 226,29 | 219,20 | 207,41 | 200,73 191,74
Promedio | 233,93 | 226,48 | 218,18 | 206,55 | 201,44 192,52

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 11. Viscosidad, medio béasico, producto Oberon

No. Viscocidad (cp)
Muestra Dia1l Dia 3 Dia5 Dia 8 Dia10 | Dia12
1 225,45 | 210,78 | 189,92 | 177,50 | 143,12 | 137,12
2 227,12 | 21554 | 185,67 | 175,52 | 145,88 | 138,98
3 222,89 | 211,77 | 190,52 | 174,56 | 140,33 | 137,12
4 223,65 | 216,76 | 186,57 | 172,35 | 146,78 | 139,58
5 224,90 | 218,30 | 188,45 | 173,89 | 143,11 | 139,13
Promedio | 224,80 | 214,63 | 188,23 | 174,76 | 143,84 | 138,39

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 12. Viscosidad, medio acido, producto Envidor

No. Viscocidad (cp)
Muestra | Dial | Dia3 | Dia5 | Dia8 | Dia 10 | Dia 12

1 201,15|187,34 175,20 | 166,38 | 161,33 | 153,77

2 205,43 1183,45|178,60 | 165,32 | 160-89 | 155,32

3 200,67 182,98 173,22 1163,28 | 159,32 | 151,84

4 198,43 184,23 174,54 163,83 | 157,34 | 152,46

5 200,22 188,14 176,34 167,43 161,89 | 153,89

Promedio | 201,18 | 185,23 | 175,58 | 165,25 | 159,97 | 153,46

Fuente: elaboracidon propia.

Apéndice 13. Viscosidad, medio basico, producto Envidor

No. Viscocidad (cp)
Muestra | Dial Dia 3 Dia 5 Dia8 | Dia10 | Dia 12
1 195,32 | 173,43 | 166,82 | 151,28 | 143,12 | 137,12
2 197,56 | 175,98 | 164,21 | 153,23 | 145,88 | 138,98
3 194,32 | 177,32 | 167,32 | 145,82 | 140,33 | 137,12
4 195,87 | 172,23 | 165,18 | 151,49 | 146,78 | 139,58
5 196,77 | 173,47 | 165,83 | 150,23 | 143,11 | 139,13
Promedio | 195,97 | 174,49 | 165,87 | 150,41 | 143,84 | 138,39

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 14. Viscosidad producto Consento 45

Dia Viscosidad (cp)
pH &acido pH basico

1 324,00 322,20
3 315,73 306,31
5 312,21 293,36
8 298,22 282,65
10 293,25 276,78
12 289,23 272,52

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 15. Viscosidad, producto Oberon

Dia Viscosidad (cp)
pH acido pH basico
1 233,93 224,80
3 226,48 214,63
5 218,18 188,23
8 206,55 174,76
10 201,44 143,84
12 192,52 138,39

Fuente: elaboracién propia.

Apéndice 16. Viscosidad, producto Envidor

Dia Viscosidad (cp)
pH acido pH basico
1 201,18 195,97
3 185,23 174,49
5 175,58 165,87
8 165,25 150,41
10 159,97 143,84
12 153,46 138,39

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 17. Estado y tamaiio de particula, medio acido, producto
Consento 45

No. Estado Tamano(ireng)arncula
Muestra i1 Dia 12 Dia 1 Dia 12
1 Mezc,Ia Mequa 4.54 4.68
homogénea | homogénea
5 Mequa Mequa 4.57 4.66
homogénea | homogénea
3 Mequa Mequa 4.56 4.69
homogénea | homogénea
4 Mequa Mequa 453 4.66
homogénea | homogénea
5 Mezc,la Mezc,la 455 4.68
homogénea | homogeénea
Promedio|  ------- | --eee- 4,55 4,67

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 18. Estado y tamafo de particula, medio basico, producto

Consento 45

. Estado Tamano(ﬂ::n?artlcula
Muestra Dia 1 Dia 12 Dia 1 Dia 12
1 Mecha Separacion 4,54 5,01
homogénea | de fases
5 Mezclla Separacién 4,52 5,05
homogénea de fases
3 Mequa Separacion 4,53 5,03
homogénea de fases
4 Mecha Separacion 4,50 5,12
homogénea | de fases
5 Mecha Separacion 4,55 5,07
homogénea | de fases
Promedlo ____________ 4!53 5’06

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 19. Estado y tamafo de particula, medio acido, producto

Oberon
No. Estado Tamafo de particula (um)
Muestra Dia 1 Dia 12 Dia 1 Dia 12

1 Mequa Mequa 4.02 4.32
homogénea | homogénea

5 Mezclla Mezc'Ia 4.01 4.33
homogénea | homogénea

3 Mezc,la Mezc,la 4.02 435
homogénea | homogénea

4 Mezclla Mezclla 4.03 4.30
homogénea | homogénea

Mezcla Mezcla
> homogénea | homogénea 4,01 4,31
Promedio|  --—----- |  ------- 4,02 4,32

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 20. Estado y tamafio de particula, medio basico, producto

Oberon
No. Estado Tamano de
Muestra particula (um)
Dia 1 Dia 12 Dia 1 Dia 12

1 Mezc]a Separgplon de f,ases, 4.00 555
homogénea | formacion de coagulos

5 Mequa Separg}mon de fgses, 401 566
homogénea | formacion de coagulos

3 Mezc]a Separgplon de fgses, 401 557
homogénea | formacion de coagulos

4 Mequa Separgplon de fgses, 403 554
homogeénea | formacion de coagulos

5 Mezc'Ia Separgplon de f'ases, 4,01 556
homogénea | formacion de coagulos

Promedio| --—-—--—- | = - 4,01 5,58

Fuente: elaboracion propia.

62




Apéndice 21. Estado y tamafo de particula, medio acido, producto

Envidor

No. Estado Tamafio de particula (um)
Muestra Dia 1 Dia 12 Dia 1 Dia 12
1 Mezc,Ia Mequa 4.25 4.43
homogénea | homogénea
5 Mezc'Ia Mezc'Ia 4.23 4,43
homogénea | homogénea
3 Mezc,Ia Mequa 4.23 4.45
homogénea | homogénea
4 Mequa Mequa 4.24 4,43
homogénea | homogénea
5 Mezc,Ia Mezc'Ia 4.24 4.41
homogénea | homogénea
Promedio|  ------- | = ---mee- 4,24 4,43

Apéndice 22. Estado y tamafo de particula, medio basico, producto

Fuente: elaboracion propia.

Envidor
NG Estado Tamano de
Muestra particula (um)
Dia 1 Dia 12 Dia 1 Dia 12

1 Mequa Separg,uon de f,ases, 4.20 537
homogénea | formacion de coagulos

5 Mezc}a Separ_aplon de fgses, 421 538
homogénea | formacion de coagulos

3 Mezc'Ia Separgluon de f,ases, 4.21 539
homogénea | formacion de coagulos

4 Mequa Separg,aon de f,ases, 4.20 5 36
homogénea | formacion de coagulos

5 Mezc'Ia Separglmon de f'ases, 4.22 539
homogénea | formacién de coagulos

Promedio| -----—-- | = - 4,21 5,38

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 23. Datos para el analisis de varianza

Tiempo ( dias)

1

3

5 8

10

12

pH acido

324,00

315,73

312,21

298,22

293,25

289,23

233,93

226,48

218,18

206,55

201,44

192,52

201,18

185,23

175,58

165,25

159,97

153,46

pH basico

322,20

306,31

293,36

282,65

276,78

272,52

224,80

214,63

188,23

174,76

143,84

138,39

195,97

174,49

165,87

150,41

143,84

138,39

Apéndice 24. Resumen, analisis de varianza, pH acido y viscosidad

Fuente: elaboracion propia.

Grupos | Cuenta | Suma |Promedio| Varianza
1 3 759,11 | 253,04 | 4045,31
3 3 727,43 | 242,48 | 4 449,58
5 3 705,97 | 235,32 4 887,55
8 3 670,02 | 223,34 | 4631,98
10 3 654,67 | 218,22 4 652,19
12 3 635,21 | 211,74 | 4885,91

Apéndice 25. Resumen, analisis de varianza, pH basico y viscosidad

Fuente: elaboracion propia.

Grupos | Cuenta | Suma |Promedio | Varianza
1 3 742,97 | 247,66 | 4 375,68
3 3 695,43 | 231,81 | 4566,03
5 3 647,45 | 215,82 | 4634,01
8 3 607,82 | 202,61 | 4 953,00
10 3 564,47 | 188,16 | 5891,01
12 3 549,29 | 183,10 | 5997,31

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 26. Materiales utilizados en formulacion de los productos

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 27. Envases para las muestras de los productos

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 28. Preparacién de las muestras de los productos

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 29. Colocacién de las muestras en el horno de estabilidad

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 30. Horno de estabilidad

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 31. Determinacion de la viscosidad de las muestras

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 32. Obtencion de datos de viscosidad

Fuente: elaboracién propia.

Apéndice 33. Medicion de pH

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 34. Tabla de requisitos académicos

Campo de Carrera Area Subérea Tematica (area)
conocimiento grado
=»  Quimica4 [P Mezclas
homogéneas
™ Quimica [
Analisis m Definiciéon de
g cualitativo
pH
F Fisicoquimica - .
o =»| Viscosidad
o) qv] 1
o
Q - —
Q g Fisicoquimica
§ 8’ > a Laboratorio de
= — ‘ fisicoquimica —
> = = | Viscosimetria
N Q 1
@ &
c (@]
(D) c
o =
=
Operaciones Flujo de Funcionalidad
» unitarias fluidos m de viscosidad

Agitacién y

mezcla

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 35. Arbol de problemas

>
N

Fuente: elaboracion propia.



ANEXOS

Anexos 1. Instrumentos de recoleccién de datos

. Redmetro: usos

El RM 100p es un redmetro digital mévil que funciona segun el principio
del reémetro de rotacion. El redmetro digital funciona sin muelle o alambre de
torsion. El redmetro digital gira mediante un cilindro una probeta de ensayo en
el fluido a medir. A partir del par de giro que el motor integrado del reémetro
digital debe conseguir se extraen conclusiones acerca de la viscosidad. Como
la viscosidad depende fuertemente de la temperatura, el re6metro digital RM

100p se puede equipar opcionalmente con un sensor de temperatura PT100.

El rebmetro digital RM 100p tiene la sonda especial separada de la
pantalla, lo que convierte el equipo en un aparato ideal para el uso movil. El
redmetro digital encuentra aplicacion sobre todo en la industria alimentaria,
quimica y de la construccion, pero también en la industria farmacéutica y
talleres de formacion. La interfaz de serie o USB junto con el software Visco-RM
permite transferir el resultado del reémetro digital al PC. Para la medicion de la
viscosidad se pueden ajustar en el redometro digital hasta 34 velocidades
diferentes. El reémetro digital RM 100p puede determinar viscosidades de entre
1 y 510 000 000. En la pantalla del reémetro digital se puede mostrar
temperatura, velocidad o pérdida de velocidad, par de giro, viscosidad, sistema

de medicién y tiempo.

o) Conforme a DIN ISO 2555/ 1SO 3219
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o 34 niveles de revoluciones

o Interfaz de serie y USB
o Medicién de temperatura
o Amplio &mbito de aplicacion
o Pantalla LCD con indicacion multiple
Figura Al. Redmetro kinexus

Fuente: Direct Industry. img.directindustry.es/images_di/photo-g/14669-5790205.html.

Figura A2. Redmetro kinexus accesorio

Fuente: Direct Industry. img.directindustry.es/images_di/photo-g/14669-5790205.html.
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o Cromatoégrafo liquido: descripcion

La HPLC es capaz de separar macromoléculas y especies ionicas,
productos naturales labiles, materiales poliméricos y una gran variedad de otros
grupos polifuncionales de alto peso molecular. Con una fase moévil liquida
interactiva, otro parametro se encuentra disponible para la selectividad, en

adicion a una fase estacionaria activa.

La HPLC ofrece una mayor variedad de fases estacionarias, lo que
permite una mayor gama de estas interacciones selectivas y mas posibilidades

para la separacion.

o HPLC preparativa

Es la técnica escogida para aislamiento y purificacion de productos de
valor en las industrias quimicas y farmacéuticas, asi como en la biotecnologia y
la bioquimica. La cromatografia preparativa comprende un amplio rango de
aplicaciones, desde el aislamiento de 1 pg de muestra para identificacidon
espectroscopica hasta el aislamiento de un compuesto puro de una mezcla de
100 g.

o Campos de aplicacion de HPLC
. Farmacos: Antibidticos, sedantes esteroides, analgésicos.
. Bioquimica: Aminoacidos, proteinas, carbohidratos, lipidos.
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= Productos de alimentacién: Edulcorantes artificiales,

antioxidantes, aflatoxinas, aditivos.

. Productos de la industria quimica: Aromaticos

condensados, tensoactivos, propulsores, colorantes.

. Contaminantes: fenoles, biocidas, herbicidas, PCB.

" Quimica forense: Drogas, venenos, alcohol en sangre,
narcoticos.

. Medicina clinica: Acidos biliares, metabolitos de drogas,

extractos de orina, estrogenos.

o Algunas aplicaciones importantes de la HPLC preparativa
" Separacion y purificaciéon de metabolitos.
" Separacion y purificacion de los metabolitos de las drogas

procedentes de muestras de orina.

. Purificacion y separaciéon de enantibmeros.

. Purificacion de compuestos naturales.

" Purificacion y caracterizacién de enzimas y proteinas.
" Funcionamiento del servicio.

Las muestras deben ir acompafiadas de la hoja de solicitud de servicios
generada en una pagina web una vez realizado el registro en la misma. El
usuario debe rellenar todos los campos de la solicitud de servicios que conozca,
con el fin de obtener el mejor resultado posible.
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o Equipos
o HPLC analitico 1200 Series de Agilent Technologies
" Bomba cuaternaria G1311

" Detector de longitud de onda variable G1314B
" Detector de diodo y de longitud de onda variable G1315D

] Detector de indice de refraccion G1362A
] Detector de fluorescencia G1321A
Figura A3. Cromatdgrafo para liquidos

Fuente: Direct Industry. img.directindustry.es/images_di/photo-g/14669-5790205.html.
[Consulta: 10 de abril de 2016].

Fuente: Instituto de Tecnologia Quimica y Medioambiental.

www.itquima.uclm.es/UserFiles/unidades/imagenes/HPLC.html. [Consulta: 18 de abril de 2016].
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