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Abstract- El desarrollo de este trabajo resume los resultados de la sintesis y caracterizacion de copolimeros de acrilamida
y acrilato s6dico por microemulsion inversa. En dicho trabajo se sintetizaron floculantes aniénicos con un porcentaje de
carga del 20 y el 40% y se estudiaron muchas de las variables de polimerizacién que afectan a las caracteristicas finales
de los copolimeros, como son: la temperatura, cantidad de iniciador, de surfactante, porcentaje de fase acuosa, adicion
continua y por etapas de la fase acuosa, adicion continua del iniciador, etc. Asi mismo, se realiz6 una comparativa de
distintas fases oleosas, por un lado la compuesta por ISOPAR-M (una mezcla de, entre otros, 7 hidrocarburos saturados
ramificados (C9, C11, C12, C13, etc) y por otro lado, la compuesta por el ROLLING-M245 (mezcla de 2 hidrocarburos
(n-decano/n-tetradecano en una proporciéon aproximada de 40/60). De igual manera se consideraron dos grupos de
sistemas tensioactivos; uno formado por el Brij-92 (acido oleico con dos moles de 6xido de etileno) y el Emulan-ELP-11
(alcohol ricinoleico polietoxilado con) y otro constituido por el Atlas G-1086 (hexaoleato de sorbitol polietoxilado con
40 residuos de 6xido de etileno) y el Arlacel-83 (sesquioleato de sorbitan). Tanto los polimeros como los copolimeros
fueron caracterizados entre otras técnicas por GPC, HPLC, DSC y TG50.

Introduccion

Los tensioactivos o floculantes son especies quimicas constituidas por moléculas que
contienen grupos con afinidad opuestas: una cabeza polar y una parte no polar. La parte polar
(cabeza) es hidrofila y favorece la disolucion de la molécula en disolventes polares mediante el
establecimiento de enlaces de hidrogeno u otras interacciones electrostaticas. La parte no polar (cola)
puede ser lineal o ramificada, es hidroéfoba o lipdfila, y s6lo muestra débiles interacciones soluto-
disolvente, como las fuerzas de dispersion de London. El tamafio y la forma de los agregados
constituidos por los tensioactivos, asi como las transiciones entre ellos, dependen de la temperatura y
de la fuerza i6nica de la disolucion. Asi, si son los tensioactivos anionicos los que se ionizan en agua,
su grupo tensioactivo adquiere carga negativa. De todo ello se desprenden aplicaciones practicas
extremadamente variadas en detergencia o cosmética, o como aditivos de formulacion, se muestran
muy utiles y eficaces en ciertas operaciones de flotacion.

En este trabajo, se han recogido los resultados correspondientes a la sintesis y caracterizacion
de los polielectrolitos anidnicos (sistema acrilamida/acrilato sédico: AM/NaAA 80/20 w/w) en
microemulsion inversa. En primer lugar, se hace referencia a la zona de estabilidad de las
microemulsiones de monomero para tres sistemas diferentes. A continuacion, se menciona la sintesis
de los polielectrdlitos anidnicos, considerando pardmetros como la temperatura, cantidad de
iniciador, de surfactante, porcentaje de fase acuosa, etc. En todo momento se tomaron de referencia
muestras comerciales de la misma proporcion anidnica (AZ18 (20%carga) y AZ09 (40% carga)) con

la idea de mejorar las propiedades de las mismas.
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El primer sistema estaba formado por el Isopar-M como fase continua y el par Atlas-G-
1086/Arlacel-83 como sistema tensioactivo.

Se analiz6 la influencia de la naturaleza de la fase continua en la zona de estabilidad de
nuestro sistema, empleando Rolling-M-245 y la pareja de tensioactivos Brij-92/Emulan-ELP-11.

En cuanto al sistema de iniciacion, fue el formado por el par redox persulfato amoénico (APS,
Panreac)-bisulfito sodico (NaBiS, Merk).

Seccion Experimental

Una vez obtenidos los diagramas de estabilidad, se consideraron diferentes puntos de los
mismos, preparando por separado las fases que los componian; fase acuosa (acrilamida al 50% en
agua y acrilato sodico (AM/NaAA) en relacion 80/20 w/w, agua desionizada, EDTA y el
componente oxidante del par redox (el persulfato amonico; APS) y la fase oleosa (fase continua
Isopar-M, y sistema tensioactivo Atlas-G-1086/Arlacel-83). Una vez que ambas fases estan en el
reactor, y se adecuan las condiciones de trabajo, se sigue la reaccion en funciéon del cambio de
temperatura.

Entre las técnicas utilizadas para la caracterizacion de los copolimeros, se empled la
termogravimetria (TG50), la espectroscopia infrarroja (IR), la calorimetria diferencial de barrido
(DCS), la cromatografia liquida (HPLC), la viscosimetria de cilindros concéntricos, técnica
empleada para el calculo de la viscosidad y con la que hemos podido conocer el peso molecular de
las muestras y la cromatografia de exclusion molecular (SEC).

Resultados y Discusion

Los diagramas triangulares obtenidos fueron los que se muestran en las siguiente pagina. Se
ha observado, que el sistema formado por el Atlas G-1086 y el Arlacel-83, necesita menos cantidad
de tensioactivos que el formado por Emulan ELP-11 y el Brij-92, bajo las mismas condiciones, tal y
como otros autores vieron (Musioz, 2002; Herndndez-Barajas, 1997; Kurenkov, 1997, Hunkeler,
1989; Candau, 1986, Vanderhoff; 1962).

Los espectros de los copolimeros han confirmado la existencia de las unidades monoméricas
empleadas; AM y AA. Igualmente, y para las dos muestras comerciales, se observa un descenso de la
absorbancia del grupo C=0 de la AM, segun se incrementa el porcentaje del comondémero anidnico
en la formulacion.

Se han encontrado porcentajes de agua entre el 5 y 10 %, pero en general, no se ha
observado ningun patréon de comportamiento. Todas las curvas calorimétricas obtenidas por DSC de

nuestros copolimeros, muestran dos picos endotérmicos a lo largo de la curva
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Del estudio de las influencias de la temperatura de reaccion, del iniciador, del porcentaje de

fase acuosa, se obtienen las representaciones que se dan en la pagina posterior y donde se pone de

manifiesto la importancia del caudal de iniciador para la obtencion de copolimeros con mejores

propiedades que las muestras tomadas de referencia. Al caracterizar los copolimeros, se encontraron

equivalencias entre los valores de peso moleculares obtenidos.
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y 25 °C.
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Diagramas  de
fase ternarios, curvas de
estabilidad  para el
sistema acrilamida
(AM)/acrilato sodico
(NaAA) (80/20 w/w) en
Isopar-M y con Atlas-G-
1086/Arlacel-83  como
sistema temsioactivo a

pH=75y25°C

Diagrama de fase ternario: Influencia de la
fase continua Rolling-M-245, en la estabilidad del
sistema AM/NaAA (80/20 w/w) con Atlas-G-

1086/Arlacel-83 como sistema tensioactivo a pH = 7,5
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Diagramas  de
fase ternarios, curvas de
estabilidad  para el
sistema AM/NaAA

G (80/20 w/w) en Rolling-
%o oo 1o A= M-245 y con Emulan-
ELP-11/Brij-92  como
sistema temsioactivo a

pH=75y25°C

o -
—c -
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Viscosidad absoluta en funcion del
caudal de NaBiS, [I] = 0,02250 g.mL'y
distintos %FA/%ST/%FO (a) 60/08/32, (b)
60/10/30 a diferentes temperaturas: (O) 21
°C, (¥)25°C, (X)30°Cy(m) 35 °C.
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Conclusiones

- Las temperaturas optimas han sido 25 y 30 °C.

- La influencia de la concentracion de iniciador, NaBiS, no se hace tan patente como su
caudal de adicion. En la mayoria de los casos estudiados, existe un caudal para el cual se han
obtenido los mejores resultados de viscosidad absoluta y viscosidad relativa, y que corresponde al
valor de 88,8 mL.h"' kgFA™.

- La concentracion de iniciador mas idonea, ha sido 0,02250 g.mL’l.

- La técnica de la viscosimetria de cilindros concéntricos, se ha presentado, como una via
optima de determinacion de la viscosidad absoluta de disoluciones de copolimeros anidnicos. Los

pesos moleculares obtenidos por SEC, han corroborado dichos valores.
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- Las viscosidades absolutas de los polielectrolitos anionicos, tras compararlos con
viscosidades absolutas de disoluciones de copolimeros comerciales con 10 y 40 % de carga, han
resultado ser del mismo orden o incluso superiores tan s6lo en el caso de la muestra de menor
porcentaje de carga.
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