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Resumen

Las grasas de litio son ampliamente utilizadas en bastantes aplicaciones industriales, por
lo que ser capaz de mejorar alguna de las propiedades tipicas de una grasa es una oportunidad

gue se desea obtener.

En este trabajo se presentaran los efectos que las nanoparticulas de éxido de zinc generan
en las grasas de litio en aceite mineral, siendo uno de los objetivos principales la estabilidad
mecanica. Esta propiedad, junto con la consistencia, el punto de gota, sangrado y apariencia visual
son algunas de las caracteristicas que se estaran analizando para ver si existe alguna mejora

favorable.

Se obtuvieron las nanoparticulas de 6xido de zinc mediante el proceso de intercambio
idnico, para después ser adicionadas al proceso de fabricacion de la grasa de litio, con la finalidad

de incorporar las nanoparticulas en la estructura principal de la grasa.

Para evaluar el desempeno de las nanoparticulas de éxido de zinc ya incorporadas en la
grasa, fue necesario realizar pruebas fisicoquimicas a la grasa sin y con nanoparticulas, asi como
pruebas de caracterizacién mas especificas como reometria, andlisis termogravimétrico y
calorimetria diferencial. Mientras que a las nanoparticulas se les realizo una distribucion de
tamanfio de particulas y microscopia electréonica de transmisién (TEM por sus siglas en inglés) para

conocer su morfologia.

Los resultados obtenidos fueron satisfactorios, tanto con el método seleccionado para la
obtencién de nanoparticulas de 6xido de zinc como en su comportamiento una vez incorporadas
en la grasa. El método obtenido no implica el uso de materiales tdxicos, corrosivos o de
disponibilidad limitada, son obtenidas mediante un bajo consumo energético, haciendo de estas

un proceso eco amigable y facilmente escalable al area productiva.



Abstract?!

Lithium greases are widely used in quite a few industrial applications, so being able to

improve some of the typical properties of a grease is an opportunity you want to obtain.

This paper will present the effects that zinc oxide nanoparticles generate in lithium greases
in mineral oil, being one of the main objectives the mechanical stability. This property, together
with consistency, dropping point, bleeding and visual appearance are some of the characteristics

that will be analyzed to see if there is any favorable improvement.

The zinc oxide nanoparticles were obtained through the ion exchange process, and then
added to the lithium grease manufacturing process, with the aim of incorporating the

nanoparticles into the main structure of the grease.

To evaluate the performance of the zinc oxide nanoparticles already incorporated in the
grease, it was necessary to perform physicochemical tests on the grease without and with
nanoparticles, as well as more specific characterization tests such as rheometry,
thermogravimetric analysis and differential calorimetry. While the nanoparticles were analyzed

in a particle size distribution and a transmission electron microscopy to know their morphology.

The results obtained were satisfactory, both with the selected method for obtaining zinc
oxide nanoparticles and their behavior once incorporated in the grease. The method obtained
does not imply the use of toxic, corrosive or limited availability materials; they are obtained
through a low energy consumption, making them an eco-friendly process and easily scalable to

the productive area.



1. Fundamentacion del trabajo

Para prolongar y mantener en un funcionamiento optimo un equipo o maquinaria es
recomendable una lubricacién adecuada. Para esto existen diferentes productos en el mercado
encargados de cumplir esta funcion, tales como aceites, grasas, ceras, entre otros. De estos
lubricantes mencionados, las grasas base litio son las mas versatiles debido a su buen desempefio
en multiples aplicaciones, han tenido una gran demanda en varias aplicaciones y condiciones
generando una alta cantidad de productos de grasas de litio, donde cada fabricante tiene su
propios controles y parametros, con sus variantes de proceso y formula (Marvin E. Erwin, Leslie
U. Franklin, 1954) (Robert C. Jones, Berkeley, 1953) para poder cubrir las necesidades establecidas

por los clientes.

Una grasa puede describirse como un lubricante semifluido a sélido (National Association
of Lubricating Grease Manufactures, 1937), su fluidez se modula principalmente con la cantidad
de aceite base que se utilice en la formulacién. Debido sus multiples aplicaciones, las grasas de
litio son producidas en varias presentaciones, diferentes consistencias, apariencias, desempenos,
entre otros, para poder atender las necesidades de cada cliente y condicién especifica. En
particular en este trabajo de obtenciéon de grado (TOG), se enfocard en evaluar el efecto de
nanoparticulas de dxido de zinc en el desempefio mecanico de las grasas de litio en aceite mineral.

Las grasas de litio estudiadas en este documento son producidas por la empresa Interlub Group.

1.1 Identificacion y caracterizacion del problema a atender

Interlub Group cuenta con sus métodos para fabricar las grasas de litio, y debido a la gran
variedad de presentaciones del producto se requieren soluciones enfocadas a las necesidades de
produccién. Resulta crucial buscar nuevas maneras y alternativas que permitan mejorar la
eficiencia en los procesos y productos, con el principal objetivo de disminuir los tiempos de disefio

y desarrollo de componentes mecdnicos.



Estas mejoras deberan mantener la calidad del producto, cumpliendo los requerimientos
de cliente y los lineamientos internos, para seguir obteniendo productos que cumplan las

necesidades establecidas.

Basado en el contexto antes expuesto, por naturaleza todas las grasas, presentan
incompatibilidades entre ciertos materiales al momento de fabricarse, y en algunos casos se

tienen algunas restricciones dependiendo del uso de la grasa o especificaciones del cliente.

En este caso, la grasa de litio con aceite mineral que modifico para prolongar su
desempeiio tiene ciertos requerimientos que debemos cumplir y evitar modificar de forma
negativa en su desempefio. Una grasa puede tener diferentes caracteristicas, incluso siendo de la

misma familia de espesante.

Una de las caracteristicas principales son las consistencias de la grasa, dependiendo del
uso o aplicacion que sea requerida, estas consistencias y sus rangos estan especificadas por la
“Instituto Nacional de Grasas Lubricantes” (NGLI, 1993). La Tabla 1 menciona los rangos de
consistencia y su clasificacién. Para nuestro proyecto de estara trabajando con un grado NGLI 2,

ya que esta consistencia es de las mas usadas y solicitadas en la industria.

Tabla 1 Rango de las Consistencias de las grasas, NGLI

NGLI 000 00 0
Consistencia Trabajada, 0.1 mm 445-475 400-430 355-385
Consistencia Muy Suave Muy Suave Suave
NGLI 1 2 3
Consistencia Trabajada, 0.1 mm 310-340 265-295 220-250
Consistencia Suave Cremosa Semi sélida
NGLI 4 5 6
Consistencia Trabajada, 0.1 mm 175-205 130-160 85-115
Consistencia Rigida Rigida Dura




1.2 Contexto de la propuesta de intervencion.

Con los datos presentados, se han seleccionado las variantes a considerar para ir
enfocando el proyecto y realizar los ensayos con la menor cantidad de variaciones. Al enfocarse
en solamente un tipo de espesante (litio simple) y un solo aceite base (mineral) ayuda a reducir

el uso de materiales disponibles con los que se pueden implementar.

La propuesta que se tiene es el de encontrar un nano material que ayude a prolongar el
tiempo atil de la grasa en la aplicacion, evitando que pierda estructura al momento de ser
sometida al trabajo y condiciones ambientales. Existen trabajos de investigacién que estan
estudiando nuevas sintesis de nanocompuestos utilizando almidén, aminoacidos (J., 1998),
glicoles (PPG) (Eastman, 2001) y nanoparticulas de ZnO (NPS) (Qiang He, Wang, Zhang, Kong, &
Yang, 2018), que exhiben propiedades de memoria de forma, siendo de interés el uso de las
nanoparticulas de éxido de zinc debido a su gran compatibilidad con diferentes materiales, asi
como las propiedades benéficas que puede aportar en el desempefio de la grasa (Ahmed, A,

Ghazaly, & G.T., 2020).

1.2.1 Contexto de la empresa.

Interlub Group se caracteriza en ser una empresa no comun, ya que desarrolla productos
a “la medida”, debido a que se destaca en dar soluciones especificas para las condiciones
requeridas por cada cliente, esto nos demanda una alta necesidad de estar a la vanguardia y
busqueda de nuevos materiales y/o procesos para poder satisfacer las necesidades de los clientes

(Polishuk, 1998).

Interlub Group se enfoca en el desarrollo de lubricantes especializados (aceites, grasas,
pastas, recubrimientos, desmoldantes de vidrio, entre otros) de alto desempefio, para diferentes
condiciones de operaciones. Fue fundada en 1984 y actualmente cuenta con cuatro enfoques

principales: Interlub, Interglass, Intermol e Intermotive.

Estos subgrupos dentro de la compaiiia fueron creados con el fin de tener personal

capacitado y enfocado en las necesidades de los clientes, involucrandolos activamente en el
9



desarrollo del producto. Interlub Group sabe que cada cliente es Unico y tiene necesidades
Unicas, por eso cuenta con un sistema de produccion altamente flexible en el que fabrica
alrededor de 600 productos diferentes al afio y aproximadamente 5,500 lotes. Gracias a esto

Interlub Group tiene presencia en mas de 35 paises del mundo.

Debido a que Interlub estd dispuesto a dar soluciones especificas a los clientes, no hay
impedimento en realizar procesos o productos que pudieran no ser los comunes de una tipica
empresa lubricante, es por lo que se desarrolla los procesos y condiciones para cada producto
cumpliendo no solo con pardametros del producto, también ayudar a reducir costos tanto en
consumo como energético y controlar impactos ambientales mediante el uso adecuado de

lubricantes.

1.2.2 Contexto de la industria.

Debido a que las grasas de litio son ampliamente utilizadas en varias aplicaciones
industriales (Booser, CRC Handbook of Lubrication, 1987) (Polishuk, 1998), en Interlub tenemos
varios sectores donde los requerimientos son muy especificos y criticos para poder ser utilizados.

Algunos de

— Sector Automotriz Nacional: la mayoria de sus aplicaciones deben cumplir con
requerimientos de desempeno puntual y visual. Al ser aplicadas en porta lentes,
descansabrazos, no deben presentar escurrimientos de aceites. A su vez, uno de los
requerimientos importantes con ellos son las caracteristicas visuales, es decir, si solicitan
gue cumplan cierto color estandar debe ser el establecido por ellos ya que en algunos
casos es un indicador UV que sirve para cerciorarse que la parte donde se aplicé la grasa
este debidamente colocada y la cantidad requerida.

— Sector Minero: en estas aplicaciones la demanda de desempeiio de la grasa llega a ser
extrema, ya que esta suele estar expuesta agua, polvos, productos quimicos, alto desgaste,

temperaturas extremas, entre otros. Siendo estas condiciones las mas criticas a cumplir.
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— Sector Alimenticio: estas aplicaciones son las que tienen mayores restricciones en cuanto
al uso de materiales, ya que la grasa estard en contacto indirecto con productos destinados

al consumo.

1.2.3 Analisis causa-efecto.

Algunos de los limitantes o problemas principales para poder obtener una grasa (USA
Patente n2 2847382, 1958) se representan en lailustracion 1, donde se ejemplifican los problemas

antes y después de producir la grasa.

Mejorar el desempeio de las grasas de litio

de aceite mineral

llustracion 1 Representacion de Causa y Efecto para la modificacién de una grasa de litio en aceite mineral

Cuando se modifica una grasa para mejorar su desempefio es necesario adicionar
elementos (materiales) que pueden incrementar el costo o repercutir algun parametro (Booser,
CRC Handbook of Lubrication, 1987) (Mortier, Fox, & Orszulik, 2010) (USA Patente n2 2652366,
1953), otra forma de modificar el desempefo de la grasa es mediante la implementacién de
etapas nuevas al proceso de fabricacion (USA Patente n? 2847382, 1958) (USA Patente n?
5236607, 1993) (Matthews, 1953) como aplicar vacio, suministrar una atmosfera inerte de

nitrégeno, entre otros.

11



A nivel nacional no existe mucha promocion sobre el desarrollo de nanotecnologias, entre
1994 y 2011, la investigacion en nanotecnologia realizada en México habia generado un total de
175 patentes registradas ante la Organizacion Mundial de Propiedad Intelectual. Otros
indicadores de la presencia de la nanotecnologia en México son las 188 empresas
nanotecnoldgicas que, segun la OCDE, tienen presencia en el pais desde el 2012 (Foladori et al.,
2014), o los mas de 400 investigadores que trabajan en el drea (Zayago—Lau y Foladori, 2010). En
total, se estima que hay un aproximado de 50 instituciones y cerca de 159 laboratorios dedicados
a la nanotecnologia en México, siendo algunos ejemplos concretos el IMP, la UNAM, el IPICyT,

CIQA, y el INAOE, que cuenta con el Laboratorio Nacional de Nanoelectrénica.

1.2.4 Matriz de marco légico del problema.

Generalmente la degradacién de una grasa se debe a un desgaste quimico o mecanico.
Debido a esto, a la grasa se le agrega materiales conocidos como aditivos. Estos cumplen con la
funcién de evitar que el producto sufra degradacidn antes y durante su uso. En la ilustracién 2 se
ejemplifica los porcentajes tipicos de una grasa junto con sus respectivos aditivos, estos pueden

variar dependiendo del espesante, aplicacidn y del mismo fabricante.

[ Composicion de una Grasa ]
70-95% 3-30% 0-10%
S— Aceite Espesante Aditivos

llustracion 2 Representacion de los componentes de una grasa

Es por eso por lo que al seleccionar las nanoparticulas de éxido de zinc se considera como
un aditivo que aportara elementos contra la degradacion mecdanica de la grasa. Como
actualmente el oxido de zinc es empleado con esta finalidad, este no presentara algun

comportamiento de incompatibilidad o rechazo al momento de implementarlo en la grasa.

12



En la tabla 2 se muestran las principales consideraciones para definir las opciones para el

proceso de nanoparticulas y posibles pruebas a realizar tanto a las nanoparticulas de éxido de

zinc como al producto terminado, que seria la grasa de litio.

Tabla 2 Marco Iégico de prolongar la vida util de la grasa de litio usando nanoparticulas

Objetivos Indicadores Verificacion Supuestos
Estabilidad .
mecanica Pruebas de Se contara con la
. s L laboratorio disponibilidad de las
Fin Prolongar la vida util de | Consistencia, establecidas por la instalaciones
Perseguido la grasa Perdida de P y

Propdsito

viscosidad, Tiempo
de re-lubricacion

ASTM y parametros
de Interlub

quipos de Interlub y
del ITESO

Reducir el consumo de
las grasas de litio
usando nanoparticulas

Compatibilidad de
las nanoparticulas
con lagrasaysu
proceso de
fabricacién actual

Pruebas para
comprobar el
desempefio de la
grasa y verificar los
demas parametros

Al prolongar la vida
util de la grasa en
proceso, su
consumo disminuye

Nanoparticulas de

Obtencién de
nanoparticulas en un

Medicion de la
distribucion de
nanoparticulas y los

Las particulas
obtenidas aportaran

(T LLENIGCI Oxido de zinc obtenidas o . una mejoraala
. proceso estable y tamafios obtenidos, .
de forma ecoamigable . , grasa al interactuar
viable asi como su .
, a nivel estructural

morfologia

Mediante las
limitantes

Actividades

a) Definir la
nanoparticula a utilizar
b) Definir el proceso de
obtencion de las
nanoparticulas

c) Definir paso de
integracion a la grasa

a) Compatibilidad
b) No Tdxicos

c) Sin alteraciones
negativas

establecidas, se
estara trabajando
con los equipos
disponibles en
Interlub y que
puedan
implementarse en
un futuro en el drea
productiva

Utilizando equipos
de bajo consumo
energético sera mas
facil su escalamiento

1.3. Objetivos de intervencion.

Prolongar el desempefio mecanico de las grasas de litio con aceite mineral mediante
nanoparticulas de 6xido de zinc obtenidas mediante un proceso eco amigable y compatible con
la grasa. La finalidad de producir las nanoparticulas es obtenerlas con nuestras condiciones y

parametros necesarios para asegurar la compatibilidad con nuestros materiales.
13



Objetivos especificos:

e Obtener nanoparticulas de éxido de zinc (ZnO NPs) en un medio acuoso.

e Eleccidon de proceso que sea factible en la empresa Interlub.

e Evaluar laincorporacién de las nanoparticulas a la grasa de litio durante proceso
convencional de fabricacidon que se emplea actualmente.

e Medir el tiempo de deformacidn viscoelastica de la grasa.

1.4. Delimitaciones y area funcional para intervenir.

Debido a que Interlub Group cuenta con un equipo de investigacién y Desarrollo, la
empresa tiene equipos que pueden son utilizados en el desarrollo y andlisis del proyecto. En dado
caso que se requiera alguna prueba o equipo con el que no se tenga, se cuenta con el apoyo del
ITESO para el uso las instalaciones y equipos que sean requeridos, siempre y cuando estén

disponibles.

Algunos de los limitantes principales del problema son las consideraciones del producto,
las cuales se muestran en la tabla 3. Las pruebas con sus respectivos pardmetros ayudan a
delimitar la metodologia a utilizar, asi como saber que variables cuidar en el proceso. Estas
pruebas estan relacionadas entre si, de forma que si la consistencia inicial da valores fuera del
rango establecido (265-295mm) es necesario realizar trabajos de ajuste, los cuales provocan que

alguno de los otros pardmetros presente afectaciones en su desempefio.

Tabla 3 Parametros establecidos para la grasa de litio a trabajar

Prueba Norma ASTM Parametros
Consistencia, mm D-217 265 —295
Estabilidad Mecanica, % D-217 <5
Punto de Gota, °C D-2265 >180°C
Sangrado, % D-1742 <10%
Apariencia/color, visual N/A Beige claro

14



Estas delimitaciones por parte de nuestro producto principal nos definieron los medios y
materiales a utilizar. Aunque hasta el momento solamente se ha tomado en cuenta la estructura
principal de la grasa de litio en aceite mineral, sin embargo, para que una grasa cumpla con lo
minimo indispensable para su implementacién se le debe afiadir a su formulacién aditivos que
ayuden al desempeiio donde va a ser aplicado.

La implementacion de las nanoparticulas de éxido de zinc esta enfocadas principalmente
a las grasas de color o aspecto blanco a beige, y en algunos casos estas grasas contienen éxido de

zinc en su formulacion con aditivos.

1.5. Justificacion y pertinencia del trabajo.

El principal uso del litio en México y en el mundo es en la manufactura de baterias, con el
39%; ceramica y vidrio, el 30%; grasas lubricantes, 8%; polvos fundentes de fundicién en continuo
y produccién de polimeros, 5%; tratamiento del aire, 3%; y otros usos, el 10% (Economia, 2018).
Esto ha generado que el precio del litio en la industria aumente exponencialmente, provocando
que las grasas de litio lleguen a incrementar su costo dos veces respecto al precio que ofertaba

en el afno 2018.

Interlub tiene una oferta de grasas de litio bastante amplia, desde consistencias
establecidas por la NGLI como propias de alguna aplicacidn especial. Lo que genera que cada
producto sea producido al momento de ser solicitado. Aunque existen situaciones donde ciertos
productos comparten componentes similares en el producto base no siempre es posible partir de
esa base para generar otro producto, ya que en algunos casos podria presentar resultados que
perjudiquen su desempefio. Alguno de estos casos son los que se han estado mencionando desde

un inicio, ya que presentan una interaccion entre ellas.

Actualmente se ha utilizado un producto de 6xido de silice (Evonik Industries, 2015)
debido a que este tiene un efecto de absorcidon que ayuda a mantener la unidn entre la estructura
de la grasa y los componentes liquidos que se adicionen posterior a la formacién de la base. Sin
embargo, este producto provoca que al someter a la grasa a una deformacion (trabajo constante)

cambie su estructura, provocando perdida de su estabilidad mecanica volviéndola fluida.
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Se ha buscado otras opciones de materiales, algunos presentan compatibilidad solamente
con aceites sintéticos, algunos afectan la apariencia (esto en grasas de color blancas), y en algunos
casos el limitante es el costo del material. Por eso encontrar una solucion que se acople a las

condiciones y requerimientos (Tabla 3) especiales seria una ventaja y mejora considerable.

2. Marco conceptual o de referencia

Las nano particulas actualmente se estdn implementando en bastantes procesos debido a
su buen desempefio que han demostrado en diferentes areas como medicina, quimica,
electrénica, entre otros (Malsch et al.,, 2015). Su tamafio hace que se requieran cantidades
pequefiias para lograr mejoras al drea que se desea mejorar; por ejemplo, en el drea de electrénica
estan siendo ampliamente utilizadas en celulares, pilas, relojes, camaras y todos los
microcomponentes que actualmente llegan a ser considerablemente pequefios con la misma o

mayor capacidad que sus precursores. Y muchas veces estos logros es gracias a las nanoparticulas.

Utilizando un método controlable, de bajo impacto ambiental y energético para obtener
las nanoparticulas de éxido de zinc, que aporte caracteristicas que ayuden a prolongar su vida util
en el trabajo mecanico al que sera sometido en su aplicacién y que no incremente

considerablemente su costo final de la grasa de litio, serd adecuado para el proceso y limitantes.

2.1. Estado en cuestion.

La implementacién del litio en las baterias de electrénicos ha generado que el precio
incremente considerablemente afio tras afo. Siendo este un detonante para la modificacién de
nuestros productos donde es utilizado el litio, ya que nuestro compromiso con el cliente es el de

proveer productos a la medida y disefiados para las condiciones y caracteristicas de cada uno, por
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lo que surge la necesidad de buscar alternativas al problema suscitado del incremento de la

materia prima (LiOH).

Las diferentes aplicaciones de los nanomateriales tienen la tendencia de aportar
beneficios econdmicos, ambientales y sociales si son adecuadamente implementados (Malsch,
Subramanian, Semenzin, Hristozov, & Marcomini, 2015). Es por lo que al establecer las
condiciones de obtenciéon de las nanoparticulas de éxido de zinc mediante procesos eco

amigables realmente se esta aportando los beneficios mencionados anteriormente.

Para facilitar la decisidn de produccién de nanotecnologia sustentable, es necesario tener

en consideracion los siguientes pasos:

e Riesgos e impactos de los posibles nanomateriales a seleccionar.
e Ventajas y desventajas de las opciones a considerar.
e Técnicas de obtencidn de nanoparticulas disponibles.

e Costos.

Al ser un proceso de bajo consumo energético, sin usar sonicadores que ponen en riesgo
al personal, sin componentes tdxicos, y sobre todo considerando los equipos con los que
actualmente tenemos disponibles, el proyecto tiene altas posibilidades de ser implementado en

el drea productiva sin generar riesgos o costos mayores, pero a su vez mejorando la grasa.

La adicién de nanoparticulas a las grasas tiene diferentes aportes dependiendo las
condiciones de trabajo al cual va a ser expuesto el lubricante (Booser, CRC Handbook of
Lubrication, 1987), se escogera el tipo de particula que va a ser utilizada (Trinchet, 2019) (Seiichiro
Hironaka, 1983). Algunas nuevas caracteristicas que proporcionan la adicién de nanoparticulas

son las siguientes:

e Formacion de una capa protectora: se forma una capa de nanoparticulas sobre las
superficies donde exista contacto con el lubricante, prolongando la vida util del
material.

e Efecto de cojinetes: el deslizamiento entre superficies se mejora, previniendo el

desgaste generado por la friccidn constante entre superficies en contacto.
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e Disipacién del calor generado durante el trabajo.

e Aumento de la viscosidad del aceite base.

La importancia de adicionar las nanoparticulas de 6xido de zinc en una fase acuosa es el

de reducir su tendencia a reagruparse, formando tamafios de particulas de mayor tamafio.

2.2. Conceptos y enfoques teodricos utilizados

Es importante conocer cual es el proceso de fabricacién que se usa en Interlub, el cual se
encuentra representado en la ilustraciéon 3. Donde primero se reacciona el acido graso con el
aceite mineral, alcanzando la temperatura de fusion del dcido graso. Una vez realizado ese paso,
se adiciona el hidréxido de litio disuelto en agua bidestilada. Debido al agua adicionada y la que
se libera durante la reaccion, es necesario evaporar toda el agua del proceso, y es en esta etapa
donde seria incorporada las nanoparticulas de éxido de zinc obtenidas. El ultimo paso consta en
agregar los aditivos a la grasa, principalmente son elementos antioxidantes, anticorrosivos,

inhibidores, entre otros.

Acido 12 UOH
—_— —_ Deshidratacion == a— solie
hidroxiestearico - Aditivos Molienda
— — — r — —
+ Agua |

Aceite base :

llustracion 3 Representacion del proceso de fabricacion de una grasa de litio en la empresa Interlub

De ahi que, inicialmente, se parte del entendimiento del tamafio para poder definir a
la nanotecnologia. A saber, un nandémetro representa una unidad de longitud del orden de unos
mil millonésimos partes de un metro. Existen varios ejemplos, usados con frecuencia por los

nanotecnoldgos para ilustrar el tamafio del que se habla, como la referencia de un cabello
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humano que contiene alrededor de 80,000 nanémetros (nm) de longitud; el virus del VIH, puede

medir 60 nm; una bacteria puede llegar a medir 20 nm.

Conforme al proceso que se estard utilizando para la obtencién de nanoparticulas, el
medio utilizado sera una suspensién (CINAR, 2017) (Kaur, 2017), esto debido a que estaremos

trabajando en rangos de tamafio de particulas con bastante variacién entre ellas.

Las suspensiones son mezclas heterogéneas formadas por particulas de tamafio superior
a 1 micra que se encuentran suspendidas en un medio sin ser solubles. Ejemplos de suspensiones:

Jugo de frutas, agua turbia de los rios que sedimenta a su desembocadura.

En la ilustracién 4 se muestra una representacién de los tamafos de particulas en fase

liquida:
<1nm 1a100 nm =100 hin Tam'aho de las
" ® Q parﬂcqlas dela
fase dispersa
» . ® g

>

Sl ® o © .’
= e ©

L

Solucién Dispersidn coloidal  Suspension

llustracion 4 Representacion de los diferentes tamafios de particulas

Cuando se quiere trabajar con un rango especifico de tamafio de particula es necesario el
uso de procesos agresivos, mayor consumo energético, para lograr controlar los tamafios de
particulas a obtener. Como nuestro proceso es de bajo consumo energético, los tamanos de
particulas a obtener tendrdan mucha variacion, y esto generara que la muestra contenga los tres

elementos mencionados previamente.

3. Estrategia metodologica o de intervencion.

Tomando en cuenta que el precio del litio seguira incrementando, es necesario prolongar

la vida util de las grasas de litio.
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Las grasas consisten en un sistema de dos fases, en donde el jabdn y el aceite forman dos
fases distintas (Matthews, 1953) (Polishuk, 1998). Al adicionar particulas de ¢xido de zinc
realizadas con las caracteristicas necesarias para poder ser empleadas directamente en nuestros
procesos de manufactura de grasas. Sabemos que las grasas con ciertos componentes llegan
mejorar sus propiedades, sin embargo, dependen de la longitud/diametro de dichos

componentes debido a que se desean crear un vinculo entre las fibras del jabdn y el aceite.

Esto nos da pauta al uso de los nanomateriales que hoy en dia estan siendo utilizados
actualmente en los aceites, mejorando su desempeiio funcional (Ahmed, A., Ghazaly, & G.T.,

2020) (He, Wang, Zhang, Kong, & Yang, 2018).

3.1. Justificacion de la Estrategia.

La investigacion tiene por objetivo conocer las principales metodologias para la obtencion
de nanoparticulas para seleccionar e implementar la que mejor se adapte a las necesidades y
condiciones, parte de la metodologia es el de desarrollar tanto el proceso y analisis de las

nanoparticulas, asi como su incorporacion y valoracion en la grasa de litio en aceite mineral.

Mediante el uso de nanoparticulas de dxido de zinc se hardn modificaciones a la estructura
de la grasa, sin llegar a modificar de forma desfavorable los parametros establecidos, logrando
interactuar con la estructura de esta haciendo que soporte mas tiempo las condiciones de fatiga.
Al trabajar en la escala de las nanoparticulas en una solucién facilita la integracion en el proceso

de formacién de la grasa.

Teniendo en cuenta los métodos que existen para la realizacion de las nanoparticulas,
instalaciones y disponibilidades con las que se cuentan en Interlub, para seleccionar el método
para la preparacion de estas muestras se consideraron los siguientes puntos (Malsch,

Subramanian, Semenzin, Hristozov, & Marcomini, 2015):

Costos: ya que la mejora que se desea hacer a las grasas no debe incrementar mas del 10%
del costo final del producto, teniendo en cuenta que ese 10% incluye materiales y equipos a

utilizar.
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Seguridad/Ambiental: el proceso debe ser seguro para el personal y, de ser posible, afectar
lo menos posible al medio ambiente. Existen procesos en los que se requiere una gran demanda
de energia, generando un ambiente no muy seguro y costoso. En el caso de los productos que se
requieren para la fabricacién de las nanoparticulas algunos métodos emplean sustancias en los

gue los residuos podrian generar un costo o problema mayor.

Factibilidad: a nivel laboratorio los ensayos son viables y facilmente controlables, pero al
momento del escalamiento comienzan a aparecer los problemas conforme a las diferencias entre
los equipos y la disponibilidad o compromiso del personal. Se debe considerar las cantidades de
materiales requeridos en una escala mayor, equipos, permisos especiales, entre otras

consideraciones; esto con la finalidad de tomar la mejor decisiéon desde un inicio.

3.2. Herramientas e instrumentos.

A continuacidn, se detallan los instrumentos y herramientas que se requieren para la
fabricacidon de una grasa, su anadlisis y a su vez los equipos y herramientas que se planea utilizar

para la elaboracidn de las nanoparticulas de éxido de zinc.

Como se ha mencionado en puntos anteriores, existen varias pruebas establecidas para
comprobar que la grasa cumplird con el minimo requerido para su desempefio. Estas pruebas se

detallaran a continuacion:

ANALISIS FISICOQUIMICOS PARA LAS GRASAS.

— Consistencia: La consistencia de |la grasa depende del tipo y cantidad del espesante usado
y de la viscosidad del aceite base. La consistencia de la grasa es la resistencia a la
deformacion cuando se le aplica una fuerza. La medida de esa consistencia es llamada
penetracién. La penetraciéon depende de si la consistencia ha sido alterada por la
manipulacion o trabajo mecanico. Se utilizan los métodos de prueba ASTM D217

(International A. , ASTM D 217-02, 2003)para medir la penetracion trabajada y no
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trabajada de las grasas. Para hacer esto, un cono de dimensiones establecidas se deja caer
dentro de la grasa por cinco segundos a una temperatura estandar de 25 °C (77 °F). En la

ilustracidén 5 se muestra el equipo Penetrometro con el que se verifica la consistencia.

llustracion 5 Penetrémetro analdgico para consistencias

— Estabilidad Mecdnica: para conocer este dato es necesario que la grasa verificada
previamente sea sometida a un esfuerzo de deformacién, mediante un equipo especial se
hace pasar por una placa con orificios de % de pulgada 60 veces, se toma la medida de la
consistencia a 25°C para después someterla al mismo proceso 100,000 veces. Con estos
datos se obtiene el valor de la estabilidad mecanica (International A. , ASTM D 217-02,

2003).

llustracion 6 Equipo para trabajar la grasa 60 y 100000 golpes. a) Copa con la muestra de grasa; b) Placa con orificios para
trabajar la grasa; c) Equipo automatizado para realizar el trabajo de 60 y 100000 golpes.
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Punto de Gota: es un indicador de la resistencia de la grasa al calor. A medida que la
temperatura en la grasa se incrementa, la penetracidn aumenta hasta que la grasa se licua
y pierde su consistencia. El punto de goteo es la temperatura a la cual la grasa se vuelve lo
suficientemente fluida que suelta el aceite e indica la maxima temperatura a la cual la
grasa mantiene su estructura, no la maxima temperatura a la cual la grasa puede ser
utilizada. En la ilustracién 7 podemos apreciar como se realiza la prueba, se programa la
temperatura del equipo, se coloca la muestra en una copa de metal, dentro de un tubo de
ensayo y se coloca a contraluz en el equipo. De esta forma observaremos cuando la grasa

presente separacion (International A., ASTM D 2265-00, 2001).

llustracion 7 Prueba de Punto de gota; a) Temperatura del equipo; b) Temperatura de la muestra; c) Muestra

Sangrado: La estructura esponjosa del espesante es la que genera la union entre todos los
componentes, permitiendo que el aceite fluya lentamente hacia el punto de lubricacién
cuando es necesario. Sin embargo, si el aceite fluye rapida e incontrolablemente del
espesante, se dice que la grasa “sangra”. Para determinar el contenido residual del aceite
gue se separd se coloca cierta cantidad de grasa en un recipiente que nos permita la
filtracion del aceite que se separe de la grasa, dicho aceite sera contenido en otro para
poder conocer la cantidad real de material. La prueba se deja en un horno a 98+2 °C por
un tiempo de 30 horas. En la ilustracién 8 podemos apreciar cdmo se prepara la muestra

para después pasar 30 horas en un horno (Internacional, 2005).
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llustracion 8 Equipo para prueba de sangrado. a) Vaso contenedor; b) Muestra

Los valores frecuentes estdn entre un 5 y un 25 por ciento, estos resultados varian
dependiendo de la consistencia, espesante y del aceite base utilizado para la grasa. Para nuestro

caso, suelen considerarse valores menores al 5%.

ANALISIS DE CARACTERIZACION PARA UNA GRASA.

Para corroborar los datos obtenidos previamente por los analisis estandar realizados a las
grasas, existen otros tipos de pruebas donde podemos obtener valores mas especificos del
comportamiento y desempeno de la grasa, de esta forma garantizamos que la grasa cumplirad con

los pardmetros especificados.

— Redmetro: es utilizado para medir la viscosidad aparente de una grasa a diferentes
condiciones, se pueden variar la temperatura y la velocidad. Para medirla, se coloca una
pequefia cantidad de grasa sobre una placa a temperatura controlada, para después
aplicar una fuerza con un plato paralelo, el cual produce una brecha entre las placas
superior e inferior, generando sobre la grasa una presién o fuerza. La fuerza entre las
placas es reportada como la viscosidad, que para las grasas también se conoce con el

nombre de “viscosidad de corte”.
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Algunas de las propiedades reoldgicas importantes son:

e Viscosidad de corte en estado estacionario (relacién entre esfuerzo de corte y
velocidad de corte en flujo continuo simple)

e Diferencia de esfuerzos normales (relacionada con la elasticidad del material)

e Viscosidad compleja (respuesta del material en flujo oscilatorio)

e Moddulo de almacenamiento (G’) y mdédulo de pérdida (G”) (comportamiento

viscoelastico lineal en flujo oscilatorio de baja amplitud)

El equipo que se utilizo es un Anton Paar MCR 102, que cuenta con un rango de
temperatura desde -15°C hasta 190°C, el cual se muestra en la ilustracién 8, utilizando las

geometrias de platos paralelos.

llustracion 9 Redmetro de platos paralelos

Andlisis termogravimétrico: El analisis termogravimétrico (TGA por sus siglas en inglés) se
utiliza de forma generalizada con la calorimetria diferencial (DSC por sus siglas en inglés).
El TGA mide la masa de una muestra mientras esta ultima se calienta o se enfria en una
atmdsfera definida. El TGA se usa principalmente para la caracterizacidon de materiales en
lo que respecta a su composicion. Un instrumento de TGA/DSC le permite medir incluso
eventos térmicos que no provocan un cambio de masa, como la fusidn, la transicidn vitrea
u otro tipo de transiciones de fase solido-sélido (S. Surifiach, 1992). En la ilustracion 9 se

muestra el equipo utilizado para esta prueba, un Netzsch STA 449 F3 Jupiter.
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llustracion 10 Equipo Termogravimétrico

Espectro infrarrojo: Esta cubre un conjunto de técnicas, siendo la mas comun una forma
de espectroscopia de absorcién. Asi como otras técnicas espectroscdpicas, puede usarse
para identificar un compuesto e investigar la composiciéon de una muestra. Se caracteriza
por presentar bandas o absorciones en la regién de 400 nm a 2500 nm (2500 cm™ a 400
cm), las cuales son el resultado de armdnicos o combinacion de bandas originadas en la
region del infrarrojo medio. Los espectros infrarrojos estan constituidos por la
representaciéon grafica de la energia absorbida en funcién de la longitud de onda

(Pouchert, 1981).

La espectroscopia del infrarrojo cercano (NIR por sus siglas en inglés) esta practicamente
orientada a la determinacidn y cuantificaciéon de compuestos organicos, los cuales se
caracterizan por la presencia de grupos funcionales como -OH, -NH, -CO y -CH en las
muestras que se analizan. En la ilustracion 10, se observa el equipo utilizado para la

realizacion de estas pruebas, un Perkin ElImer Spectrum Two.

llustracion 11 Espectro Infrarrojo
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PRUEBAS PARA LAS NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC.

En esta seccion se mencionan los equipos que se utilizaran para caracterizar las

nanoparticulas obtenidas de dxido de zinc.

Analizador de tamafio de particula: con el equipo Litesizer 500 de Anton Paar nos fue
posible conocer la dispersién de tamafios de particulas obtenidas en nuestro proceso
establecido, contando con un rango de medicidon de 0.3 nm hasta 10 um. También es

posible obtener el potencial Z, porcentaje de disolucidn, entre otras cosas.

llustracion 12 Analizador de tamaiio de particula de Anton Paar

TEM: El microscopio electrénico de transmision (TEM por sus siglas en inglés) es un
instrumento que aprovecha los fendmenos fisico-atdmicos que se producen cuando un
haz de electrones suficientemente acelerado colisiona con una muestra delgada
convenientemente preparada. Cuando los electrones colisionan con la muestra, en
funcién de su grosor y del tipo de atomos que la forman, parte de ellos son dispersados
selectivamente, es decir, hay una gradacion entre los electrones que la atraviesan
directamente y los que son totalmente desviados. Todos ellos son conducidos y
modulados por unas lentes para formar una imagen final que puede tener miles de
aumentos con una definicién inalcanzable para cualquier otro instrumento. La informacién
gue se obtiene es una imagen con distintas intensidades de gris que se corresponden al

grado de dispersion de los electrones incidentes.

La imagen del TEM tal como se ha descrito ofrece informacién sobre la estructura de la

muestra, tanto si ésta es amorfa o cristalina.
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llustracién 13 TEM marca Jeol JSM-1010

3.3. Etapas del proceso de aplicacion/intervencion.

La propuesta es generar las particulas de éxido de zinc mediante el método de sustitucién
de iones (Pablo Aquino Granados, 2016). Donde no es necesario el uso de componentes

catalogados téxicos o equipos de alto consumo energético.

En la llustracién 14 se muestra la etapa del proceso sugerido para la formacién de las

nanoparticulas de 6xido de zinc mediante precipitacién al realizar el intercambio idnico.

Zn(CH5C00), + 2LiOH © npZn0 + 2CH;COOLi + H,0

+ 00 = e +

llustracion 14 Representacion de la formacion de nanoparticulas de oxido de zinc.

Para llevar a cabo esta reaccién es necesario utilizar los siguientes componentes

mostrados en la tabla 4:

Tabla 4 Elementos para la reaccion de las nanoparticulas

Material Caracteristicas Concentracion
LiOH Pureza >56% 0.1 M
Acetato de Zinc Pureza >97% 05M
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Para el proceso de obtencién de las nanoparticulas es necesario utilizar una placa de

calentamiento con agitacién y un dosificador, como se muestran en la ilustracién 15.

llustracion 15 a) Placa de calentamiento; b) Bomba dosificadora

Estos equipos ayudan a mantener la temperatura, agitacion y dosificacién necesaria para
llevar a cabo la reaccién. El hidréxido de litio 0.1 M debe estar en una agitacion media (200-300
rpm), respecto al equipo mostrado, con una temperatura de 50°C, mientras el acetato de zinc 0.5

M es adicionado con una velocidad de 0.18 mL/min.

En la ilustracién 16 se aprecia la representacidn de la formacidn quimica de una grasa de

litio normal, sin ninguin otro componente salvo los necesarios.

CHs(CHy), - COO - CHs - R + LiOH & CHs(CH,), - COOLi + H,0

W+ T WIS

llustracion 16 Representacion quimica de la formacion de una grasa de Litio

La llustracidén 17 representa la integracidn de las nanoparticulas de 6xido de zinc en la fase
de saponificacion, las nanoparticulas de 6xido de zinc son adicionadas en esta etapa para que
interaccionen con la estructura de la grasa, considerando que todos los componentes utilizados

en la formacién de las nanoparticulas son aprovechados en su totalidad.
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CHs(CHy), - COO - CHs - R + LiOH + npZn0 & CHs(CH,), - COOLi - npZn0 + H,0

2 ‘e ol b
- + o )
-;(‘."w":‘-‘v'i'i ot oot o0 — %MVWV. d
llustracion 17 Representacion de la integracion de las nanoparticulas de oxido de zinc en la grasa de litio
En la ilustracion 18 se observa el proceso que se realizd para la obtencién de las

nanoparticulas (Pablo Aquino Granados, 2016), su incorporacion en el proceso de la grasa y a su

vez se muestra la fabricacién de la grasa de litio.
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llustracion 18 Diagrama del Proceso Implementado para la elaboracidn y uso de las nanoparticulas

El procedimiento general se realizé primero formando las nanoparticulas, se calentd los
250 mL de agua bidestilada, una vez alcanza la temperatura de 50°C se adiciono el hidroxido de
litio, y se verifico que el pH inicial fuera de 14. Después, se adiciono el acetato de zinca 25 mL de
agua bidestilada para ser agregada a 0.18 mL/min. El proceso durd aproximadamente 3 horas 25
minutos y el pH final fue de 7. Una vez obtenidas las nano particulas, se evaporé el 50-70% del

agua por 48 horas a 60°C.

Para la siguiente etapa se continuo con la preparacion de la grasa de litio, se inicid con la
fundicidn del acido graso en el aceite base (aceite mineral para nuestro caso) llegando a una
temperatura maxima de 85°C, para después agregar el litio disuelto en agua (proceso actual de
Interlub). En esta etapa de saponificacion, se adicionaron las nanoparticulas de dxido de zinc.

Se mantuvo en agitacion y una temperatura entre 85-95°C por 45 minutos para permitir

gue los componentes interactuaran de la forma adecuada entre ellos (USA Patente n2 2487080,
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1947). Transcurrido ese tiempo se continuo con el proceso establecido en Interlub para la
fabricacién de grasas de litio, evaporando el agua existente en el proceso para después alcanzar

una temperatura de 145°C.

3.4. Metas de la informacion
Las metas del trabajo de obtencién se resumen en la ilustracién 19, donde se muestran
los resultados que se estaran obteniendo en cada seccion del proyecto. Debido a que son dos
etapas, primero se tiene que definir todo lo relacionado a la obtencién de nanoparticulas y

después su integracién y caracterizacién en la grasa de litio.

Metas
[ |
a0y
Grasa de litio
Nanoparticulas con
nanoparticulas
| | |
Fa B
Establecer Seleccion de . Proceso de .
. Caracterizacion . .. Caracterizacion
metodo materiales integracion
e 4

llustracion 19 Metas de la informacion

4. Exposicion de hallazgos.

4.1. Sistematizacion y aplicacion de escalas de medicidn.

La implementacién de las pruebas se realizé de la siguiente manera:
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e Obtencidn de las nanoparticulas de 6xido de zinc. Definir las condiciones, concentraciones
y tiempos para llevar a cabo la obtencién de nanoparticulas de éxido de zinc.

e Caracterizacién de las nanoparticulas obtenidas. Conocer tamafos y morfologias de las
nanoparticulas obtenidas.

e Incorporacién de las nanoparticulas de 6xido de zinc a la grasa. Haciendo la adicién de las
nanoparticulas al proceso de la grasa, de forma que no afecte al producto final.

e Repetibilidad de proceso: se realizaron dos ensayos mds con las mismas condiciones,
tanto en el caso de las nanoparticulas de éxido de zinc como su incorporacién a la grasa,

para comprobar repetibilidad.

4.2. Informacion Obtenida.

Los resultados de caracterizacién de la grasa de Litio contra la grasa de litio con
nanoparticulas de éxido de zinc se muestran en la tabla 5. Los valores que establecemos en la
parte de rango son los establecidos para una grasa de litio grado 2, asi como la caracteristica

visual que definimos en la Apariencia/color.

Tabla 5 Comparacion de resultados entre las grasas de litio

Prueba Norma Rango Gra.s? de Litio con
ASTM Litio npZnO
Consistencia, mm D-217 265 — 295 300 313
Estabilidad Mecanica, % D-217 <5% 2.84 -1.58
Punto de Gota, °C D-2265 >180°C 202 201
Sangrado, % D-1742 <5% 2.36 3.56
Apariencia/color N/A Visual Beige fibroso | Beige fibroso

Comparando los datos entre ambas grasas, en la mayoria de los resultados el
comportamiento fue similar, a excepcién del caso de la estabilidad mecanica donde la grasa de

litio con nanoparticulas de 6xido de zinc presento un resultado negativo. Este resultado nos indica
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gue la grasa no perdio su consistencia al momento de ser sometida a un trabajo de deformacién,

estos resultados se sustentaran con los resultados de las reometrias.

En la Tabla 6 se presentan los resultados obtenidos a los dos ensayos realizados para

comprobar la repetibilidad de los procesos:

Tabla 6 Valores de los ensayos de repetibilidad

Prueba I:::_rm Rango Repeticion 1 | Repeticidén 2
Consistencia, mm D-217 265 —-295 318 314
Estabilidad Mecanica, % D-217 <5% -0.63 -0.95
Punto de Gota, °C D-2265 >180°C 200 202
Sangrado, % D-1742 <5% 4.12 3.27
Apariencia/color N/A Visual Beige fibroso | Beige fibroso

Se observa que los datos obtenidos en los dos ensayos realizados, cada uno con su
respectiva fabricacion de nanoparticulas de dxido de zinc, que el comportamiento fue parecido

al primer ensayo realizado. Por lo que el proceso es repetible y reproducible.

REOMETRIAS.

En la llustracién 20 se comparan las Viscosidades Complejas de las grasas respecto al
cambio de la temperatura, este comportamiento de la grasa respecto a la temperatura nos indica
a que temperatura las fluye la grasa. Se observa al inicio de la prueba la grasa con las
nanoparticulas de 6xido de zinc presenta una viscosidad inicial mayor respecto a la grasa sin
modificaciones, este es un comportamiento caracteristico debido al uso de las nanoparticulas,
ambas grasas tienen un comportamiento similar antes de los 100°C, después de esa temperatura
pierde estructura sélida y comienza a ser mas fluida. Ambas grasas comienzan a presentar su
punto de cedencia en los 120°C, esta es la temperatura donde las grasas de litio comienzan su
oxidacién si no tienen algun aditivo para prolongar su resistencia (Rezasoltani, 2016) (Seiichiro

Hironaka, 1983) (Delgado, Sanchez, Valencia, Franco, & Gallegos, 2005).
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llustracion 20 Comportamiento de la viscosidad conforme al cambio de temperatura

Conforme al comportamiento obtenido anteriormente se realizé una prueba donde se
observara el comportamiento de la grasa sometida a una deformacion constante a temperatura
controlada de 25°C, el resultado se muestra en la ilustracién 21, donde la grasa de litio con
nanoparticulas mantiene su viscosidad conforme al tiempo mientras se le aplica un trabajo, en el
minuto 8 de la prueba se logra apreciar un incremento donde se iguala con la grasa de litio simple

para después mantenerse durante las 3 horas de la prueba.
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llustracion 21 Comportamiento de la viscosidad con respecto al tiempo
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Con este resultado obtenido, donde se aprecia el comportamiento de la viscosidad de las
grasas respecto al tiempo, queda demostrado porque el resultado de la estabilidad mecanica de
un valor negativo. Debido al incremento de viscosidad al minuto 8 y un comportamiento

ligeramente mds estable respecto a la grasa de litio simple.

ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO.

En la ilustracion 22 podemos observar el comportamiento de pérdida de masa de la grasa
realizada en el Analizador termogravimétrico (TGA). Ambas curvas obtenidas presentan una
pérdida de masa a partir de los 200°C, este comportamiento coincide con el resultado obtenido
en la prueba de Punto de gota y nos indica que es la temperatura donde la grasa empieza a
presentar separacién de sus componentes. Al final de prueba la muestra de la grasa de litio simple
obtiene 3.1% de masa residual, mientras que la grasa de litio con nanoparticulas obtiene 4.3%, el

1.2% extra de masa obtenida es la cantidad esperada de nanoparticulas agregadas a la grasa.
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llustracion 22 Andlisis Termo gravimétrico de 25-500 °C

En la ilustracién 23 se ve el comportamiento calorimetria diferencial (DSC), donde se
observa una diferencia entre ambas muestras, y conforme al resultado podemos decir que la
grasa con nanoparticulas absorbe el calor con mayor facilidad respecto a la muestra de grasa de

litio simple. La degradacion de las grasas inicia conforme se acercan a los 400°C (S. Surifiach,
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1992), en este punto la muestra sometida a la prueba comienza a alcanzar su calor latente

dejando el minimo de material remanente en el crisol.
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!
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0 100 200 0 400 LS00
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llustracion 23 Andlisis DSC de 25-500°C

El resultado obtenido con la grasa de litio y las nanoparticulas de 6xido de zinc es un
comportamiento deseable, ya que esto nos indica que cuando la grasa este en operacion ayudara
a disipar el calor que se genere en el equipo donde se aplicé el producto. Evitando que se genere

un calor excesivo en el drea donde se aplicé la grasa.

ESPECTRO INFRARROIJO.
El objetivo de la realizar este comparativo con ambas grasas es observar si presenta alguna
modificacion el producto. En la ilustracion 24 se observan los dos espectros superpuestos,

demostrando que los componentes utilizados para la elaboracion de la grasa son los mismos.

1™ il
" rl#
i ||l
Rl |

| Litio Simpla
| — Litio con Zn NPs

llustracion 24 Comparacion de espectro Infrarrojo de las grasas de litio
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Esta prueba se realizd, principalmente, a experiencias previas con el producto que se
usaba de 6xido de silicio (mencionado en la seccion 1.5), donde este material si era observable
en el espectro infrarrojo, en la longitud de onda de los 1350-1200 cm™. Con este resultado se
demuestra que el aumento de viscosidad mostrado en la ilustracién 20 es debido a la

incorporacion de las nanoparticulas y no de otro material.

ANALIZADOR DE PARTICULAS.

La distribucién de tamafio de particula obtenida fue con bastante variacion, ya que se
muestran valores desde 1 nandmetro hasta las 10 micras. En la ilustracidn 25 se ve la distribucion
de la prueba realizada en el equipo Litesizer 500, las diferencias entre cada grafica lleva una

relaciéon a la estabilidad de la suspension, debido a esto existe mucha variaciéon entre cada

resultado que se obtuvo en la prueba.
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llustracién 25 Distribucion de tamafio de particula, Litesizer 500

MICROSCOPIO ELECTRONICO DE TRANSMICION.

Con este analisis a las nanoparticulas obtenidas, confirmamos la variacidn de tamafios
mostrado con el analizador de tamanos Litesizer 500. Fue posible obtener las morfologias de

dichas particulas, se observan particulas hexagonales, amorfas e incluso algunas esféricas.
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llustracion 26 Imagenes de micrografia electronica de transmitancia de las nanoparticulas de oxido de zinc, a)100 nm; b) 125
nm; ¢) 250 nm; d) 500 nm

4.3. Impacto de la estrategia en la solucidn del problema

El impacto principal observado en los resultados obtenidos son los valores en la prueba de
estabilidad mecdnica. Este comportamiento, conocido como Reopectico o Pseudoplastico, nos
ayuda a que la grasa tenga un comportamiento mas estable respecto a la deformacién debido al
trabajo al que es sometida la grasa, este efecto evita que su viscosidad disminuya en un rango
establecido de tiempo y esfuerzo. Al contrario de la mayoria de los lubricantes que sufren el
efecto conocido como tixotrdpico, efecto donde el producto al ser sometido a una deformacion
constante pierde su viscosidad, provocando que fluya con mayor facilidad (Paar).

Cabe mencionar que un incremento significativo en la viscosidad al inicio de una operacién
de maquinaria podria generar algun problema o contratiempo de proceso, mientras que en
nuestro caso el comportamiento inicial de la grasa de litio con nanoparticulas de éxido de zinc es
similar a la grasa de litio simple con lo cual no generaria modificaciones a las condiciones del
proceso o aplicacidn.

Con este comportamiento, uno de los mayores impactos se veria reflejado con el cliente,
debido a que uno de los mayores consumos en la industria es al momento de iniciar procesos, se
necesitan lubricantes que faciliten un arranque de proceso, pero a su vez se mantengan en su
area donde fueron aplicadas conforme pasa el tiempo. Debido al trabajo constante, algunas
magquinarias presentan un incremento de la temperatura, generando que la grasa aplicada pueda
comenzar a fluir y dejar desprotegida el drea donde fue aplicada. Con el comportamiento de la
grasa de litio con las nanoparticulas de 6xido de zinc, esto podia evitarse debido a que no pierde

su estructura y ayuda a disipar el calor generado.
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5. Discusion Final.

5.1. Consecuencias de la aplicacion de la estrategia de innovacidn.

Una buena estrategia de innovacién puede generar reduccidén de costos, modificaciones
de proceso, materias, e incluso nuevas proyecciones de mercado. En el proyecto estos son las
principales consecuencias que se ven reflejadas con los resultados obtenidos.

En el caso de reduccién de costos, posiblemente no se vea reflejado de manera directa en
el producto final (grasa de litio), debido a que es un material extra e incluso conlleva la
implementacién de un proceso de fabricacidn.

La modificacién al proceso solamente afecta en los tiempos de reaccidn, principalmente,
ya que la obtencién de las nanoparticulas se realiza previo a la fabricacién de la grasa este no
seria contemplado como parte del proceso de fabricacion.

Se esperaria que con estos resultados se pudiera tener una proyeccién a nuevos
mercados, sin embargo, con el caso de la creciente demanda de litio para el uso de las baterias
pudiera llegar a ser un inconveniente. Debido al incremento del costo del litio, algunos clientes
pueden buscar otras opciones de grasas (espesantes diferentes) para suplir los costos del

producto en lugar de buscar una grasa con un desempeno de uso mejor.

5.1.1. Aspectos de mejora para intervenciones subsecuentes.
Conforme a los datos obtenidos se plantean las siguientes modificaciones o

planteamientos continuar trabajando a partir de los datos obtenidos:

e Debido a que la consistencia de la grasa de litio simple desde un inicio nos dio fuera de
rango establecido NGLI 2, se realizaran ensayos para obtener valores entre 265-295 mm
y poder evaluar si las nanoparticulas de 6xido de zinc en el rango establecido de

consistencia sin trabajar.
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e Controlar el tamafio de particulas obtenido en el proceso de las nanoparticulas de dxido
de zinc, mediante la variacién de concentracion de reactivos y variando la velocidad de la
mezcla.

e Evaluar en otros tipos de espesantes el desempefio de las nanoparticulas obtenidas.

5.2. Relevancia y trascendencia.

Como se ha mencionado previamente, una de las aportaciones principales de este trabajo
era el de lograr mejorar la grasa de litio en aceite mineral en alguno de los pardmetros que se
mencionaron en la Tabla 3, logrando obtener resultados favorecedores en la estabilidad
mecanica, asi como en el comportamiento viscoelastico de la grasa. Sin embargo, la mayor
relevancia que nos aporta este trabajo es el hecho de poder obtener las nanoparticulas de éxido
de zinc de una forma que sea escalable al drea productiva sin generar un riesgo al medio
ambiente, asi como a los operadores que realizaran el proceso.

Un aspecto importante serd el poder implementarlo, y obtener resultados favorecedores,
en otros tipos de espesantes, de esta forma no solo se lograria prolongar el uso de vida de un solo
tipo de espesante y en caso de ser necesario sustituir las grasas de litio por alguno otro espesante,
si este es compatible con la suspensién de nanoparticulas de 6xido de zinc que se obtuvo, el
proyecto realizado tendra una transcendencia significativa para la empresa.

Al controlar y dominar el proceso de obtenciéon de nanoparticulas de éxido de zinc, se
podra experimentar con otros materiales para de esta manera poder aprovechar al maximo este
proceso y en caso de no poder reproducir el efecto obtenido en las grasas de litio en aceite
mineral, por lo menos se podran obtener nanoparticulas que puedan ser implementadas como

aditivos.
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