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Informe descriptivo de 1la Patente de Invencidén para
“NANORREDES PARA LA ELIMINACION DE CONTAMINANTES DE
SOLUCIONES ACUOSAS, KITS PARA LAS MISMAS Y METODOS DE
SU USO”

Campo Técnico

[001] Esta invencién se refiere al campo del
secuestro y mas particularmente al campo del secuestro de
material de ambientes acuosos.

Antecedentes

[002] La descontaminacidn y eliminacidn de
materiales de desecho organicos como lodos de aguas
residuales, manejo de animales, desechos de procesamiento
de alimentos, fluido de fracturacidén hidréulica, petrdleo y
gas y otras aguas residuales 1industriales ©presentan
preocupaciones tanto ambientales como de salud publica. El
manejo y la eliminacién del agua contaminada tiene
importantes implicaciones sociales, ambientales 3%
econdmicas. Actualmente, los lodos residuales de aguas
residuales se digieren, incineran, depositan en vertederos,
se devuelven al mismo ambiente o se utilizan como
fertilizante mediante la aplicacioén de biosdélidos
residuales en tierras agricolas.

[003] Se ha demostrado la encapsulacién de
particulas inorgédnicas con polimeros (E. Bourgeat-Lami and

E. Duguet: Polymer encapsulation of inorganic particles; in
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Functional coatings, S.K. Ghosh (ed.); 2006, Wiley-VCH,
Weinheim; Capitulo 4, PP. 85-152). En aplicaciones
biomédicas, el recubrimiento de nanoparticulas inorganicas
con un polimero, o su encapsulacidén en una matriz
polimérica o capa de detergente es 1importante para
propiedades tales como solubilidad mejorada (R. Ladj et al.
Polymer encapsulation of 1inorganic nanoparticles for
biomedical applications; Internal J. Pharm. 2013 (458) 230-
241). En los campos de la fisica y 1la ingenieria se
estudian los fluidos magnéticos compuestos por
nanoparticulas magnéticas recubiertas con un polimero y/o
tensioactivo para estabilizar la particula en el liquido
huésped. Se han publicado varios métodos sintéticos para la
preparacidédn de tales sistemas (por ejemplo, J. Sommertune
et al. Polymer/lron oxide nanoparticles composites - a
straight forward and scalable synthesis approach; Int. J.
Mol. Sci. 2015 (16) 19752-19768).

Compendio

[004] Esta invencidén se basa, al menos en parte,
en la elucidacién de que la formacidén de nanorred depende
del didmetro medio del agregado de tensiocactivo, vy la
longitud del polimero circundante es determinante del
tamafio minimo del didmetro del agregado de tensiocactivo
para la formaciédn de nanorredes. Al contrario de 1los

estudios de solubilizacidén de Dbicapas lipidicas con
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polimeros de estireno-&cido maleico, la asociacidén de un
tensioactivo con un polimero no conduce exclusivamente a
una disminucidén del tamafio del agregado de tensiocactivo.
Mas bien, la combinacidén de un polimero y un agregado de
tensioactivo puede dar como resultado una combinacién
asociada que es mayor O menor gue un agregado de
tensioactivo solo en una solucidén. En el ultimo caso, el
polimero puede provocar la disociacidén de agregados
tensioactivos relativamente grandes en la combinacién
asociada més ©pequefia de agregado de tensioactivo vy
polimero. Ademéds, la wutilizacién de una longitud de
polimero mas larga para la formacién de nanorred puede dar
como resultado una floculacidén acelerada o retardada, 1lo
que puede ser beneficioso para la eliminacidédn de nanorredes
precipitados mediante separacidén fisica o contacto mejorado
en un fluido tratado. En consecuencia, una nanorred
compuesta por un polimero de diferente peso molecular puede
tener ventajas cuando se aplica a varios procesos de
tratamiento de aguas residuales.

[005] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit para secuestrar restos gque no son agua
de una solucidén acuosa, comprendiendo el kit: a) un
agregado de tensiocactivo que tiene un didmetro promedio de
agregado; y b) un polimero que tiene un didmetro medio de

particula cuyo didmetro medio de particula es igual o menor
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que el didmetro medio del agregado; y <¢) un agente de
precipitacién, siempre que cuando el tensioactivo se
seleccione del grupo que consiste en: Triton X-100™, Triton
X-305™, N-dodecil-beta-D-maltdésido (DDM), oleato de sodio,
colato de sodio, desoxicolato de sodio (DOC), beta-octil
glucdésido (Beta-0G), n-é6xido de lauril dimetilamina (LDAO),
entonces no se selecciona del grupo de polimeros que
consiste en: SMA-2000™ SMA-2021™, vy Di-acido isobutileno-
co-maleico (DIBMA).

[006] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en este documento en el que el
agente de ©precipitacién se selecciona del grupo due
consiste en: un generador de cationes, un catidén, un acido,
un catidén divalente, un catidén trivalente y mezclas de los
mismos.

[007] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito aqui en el que el agente de
precipitacidén se selecciona del grupo dgue consiste en:
acido acético, acido malico, adcido citrico, adcido
tartarico, acido fumarico, acido lactico, acido
clorhidrico, &cido sulfurico y acido fosférico.

[008] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el tensioactivo se selecciona del grupo que consiste

en: tensiocactivos anidénicos, tensioactivos no idénicos,
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tensioactivos derivados de azucar, tensioactivos derivados
de glicidilo, tensiocactivos derivados de alcoholes de
acidos grasos, tensioactivos no iénicos, sacarido
polietilenodxido tensioactivos combinados, tensioactivos de
éster de sacéaridos, tensiocactivos basados en azlcares
sulfonados, tensioactivos basados en aldonamida,
tensioactivos basados en amida azucar, tensioactivos
aminoalcohol, tensioactivos basados en aminodcidos,
tensioactivos poliol, tensioactivos de 1,2 glicol vy
tensioactivos zwiteridnicos.

[009] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el que el tensiocactivo es un
tensioactivo no idénico.

[0010] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el gque el tensiocactivo es un
tensioactivo idénico.

[0011] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el gque el tensiocactivo es un
tensioactivo aniénico.

[0012] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el tensiocactivo tiene una carga neutra.

[0013] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el que el tensiocactivo es un

tensioactivo no cargado.
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[0014] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el tensiocactivo es soluble en agua.

[0015] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el tensiocactivo es insoluble en agua.

[001l6] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el que el polimero es un
polimero largo.

[0017] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero tiene un peso molecular de al menos 1.500
Da.

[0018] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero tiene un peso molecular de al menos 26.000
Da.

[0019] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero tiene un peso molecular de al menos 100.000
Da.

[0020] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero tiene un peso molecular de al menos 125.000

0 Da.
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[0021] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el que el polimero es un
polimero anfipatico.

[0022] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero comprende una cadena algquilo que tiene al
menos 8 &tomos de carbono de longitud.

[0023] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero es un copolimero de bloque.

[0024] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero comprende una relacién de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 4:1.

[0025] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero comprende una relacidén de grupos
hidrbéfobos:hidréfilos de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 3:1.

[0026] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero comprende una relacidn de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 2:1 a

aproximadamente 3:1.
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[0027] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero comprende una relacidén de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 2:1.

[0028] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el polimero comprende  una relacién de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 3:1.

[0029] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el tensioactivo se selecciona del grupo que consiste
en: etoxilatos de octilfenol, etoxilatos de nonilfenol,
PGL1, PGL2, PGL3, PGL4, PGL5, Triton X-45™, Triton X- 100™,
Triton X-305™, oleato de sodio, LDAO y mezclas de 1los
mismos.

[0030] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el tensioactivo es una mezcla de PGL5 y oleato de
sodio.

[0031] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que el tensioactivo es una mezcla de PGL5 y oleato de
potasio.

[0032] En realizaciones ilustrativas, se

proporciona un kit descrito en el presente documento en el
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que el polimero se selecciona del grupo que consiste en:
SMA-725™, SMA-2000™, SMA-3000™, SMA-2021™, polimetacrilato,
DIBMA, estireno copolimeros de Dbloque de carbamato vy
copolimeros de bloque de estireno maleimida.

[0033] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el que el polimero es SMA-
725™,

[0034] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un kit descrito en el presente documento en el
que se hidroliza al menos una parte del polimero.

[0035] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred que comprende: a) un agregado de
tensioactivo que tiene un didmetro promedio de agregado; y
b) un polimero que tiene un didmetro de particula promedio
cuyo didmetro de particula promedio es igual o menor que el
didmetro promedio del agregado, siempre gque cuando el
tensiocactivo se seleccione del grupo que consiste en:
Triton X-100™, Triton X-305™, N-dodecil-beta-D-maltdsido
(DDM), oleato de sodio, colato de sodio, desoxicolato de
sodio (DOC), Dbeta-octilglucdsido (Beta-0G), n-6xido de
lauril dimetilamina (LDAO), entonces el polimero no esta
seleccionado del grupo gue consiste en: SMA-2000™, SMA-
2021™ y &cido di-isobutileno-co-maleico (DIBMA).

[0036] En realizaciones ilustrativas, se

proporciona una nanorred descrita en el presente documento
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en la que la nanorred tiene un didmetro mayor que el
didmetro medio de las particulas de polimero.

[0037] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el tensioactivo se selecciona del grupo dgue
consiste en: tensioactivos anidénicos, tensioactivos no
ibénicos, tensioactivos derivados de azuUcares, tensioactivos
derivados de glicidilo, tensioactivos derivados de
alcoholes de &cidos grasos, tensiocactivos no idénicos,
tensioactivos de combinacidén de sacarido polietilendxido,
tensioactivos de éster sacarido, tensioactivos a base de
azucar sulfonado, tensioactivos a base de aldonamida,
tensioactivos a base de amida azlcar, tensiocactivos de
amino alcohol, tensiocactivos a base de aminoéacidos,
tensioactivos de poliol, tensiocactivos de 1,2 glicol vy
tensioactivos zwiteriénicos.

[0038] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el tensioactivo es un tensioactivo no idénico.

[0039] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el tensioactivo es un tensioactivo idnico.

[0040] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento

en la que el tensiocactivo es un tensiocactivo anidnico.
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[0041] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el tensioactivo tiene una carga neutra.

[0042] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el tensiocactivo es un tensioactivo no cargado.

[0043] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la gque el tensiocactivo es soluble en agua.

[0044] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la gque el tensiocactivo es insoluble en agua.

[0045] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero es un polimero largo.

[00406] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero tiene un peso molecular de al menos
1.500 Da.

[0047] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero tiene un peso molecular de al menos
26.000 Da.

[0048] En realizaciones ilustrativas, se

proporciona una nanorred descrita en el presente documento
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en la que el polimero tiene un peso molecular de al menos
100.000 Da.

[0049] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero tiene un peso molecular de al menos
125.000 Da.

[0050] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero es un polimero anfipéatico.

[0051] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero comprende una cadena algquilo que
tiene al menos 8 4tomos de carbono de longitud.

[0052] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero es un copolimero de bloques.

[0053] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero comprende una relacién de grupos
hidréfobos:hidrdéfilos de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 4:1.

[0054] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero comprende una relacién de grupos

hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 1:1 a
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aproximadamente 3:1.

[0055] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero comprende una relacidén de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 2:1 a
aproximadamente 3:1.

[0056] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero comprende una relacién de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 2:1.

[0057] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero comprende una relacidén de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 3:1.

[0058] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el tensioactivo se selecciona del grupo dgue
consiste en: etoxilatos de octilfenol, etoxilatos de
nonilfenol, PGL1, PGL2. PGL3, PGL4, PGL5, Triton X-45m,
Triton X-100™, Triton X-305™, oleato de sodio, LDAO vy
mezclas de los mismos.

[0059] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la gque el tensiocactivo es una mezcla de PGL5 y oleato de

sodio.
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[0060] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el tensioactivo es una mezcla de PGL5 y oleato de
potasio.

[0061] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero se selecciona del grupo que consiste
en: SMA-725™, SMA-2000™, SMA-3000™, SMA-2021™,
polimetacrilato, DIBMA, estireno copolimeros de blogque de
carbamato y copolimeros de bloque de estireno maleimida.

[0062] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el polimero es SMA-725™,

[0063] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la gque al menos una parte del polimero se hidroliza.

[0064] En realizaciones ilustrativas, hay una
nanorred descrita en el presente documento qgque comprende
ademas un resto no acuoso secuestrado.

[0065] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona una nanorred descrita en el presente documento
en la que el resto no acuoso secuestrado es un resto de
hierro.

[0066] En realizaciones ilustrativas, existe un

método para secuestrar un resto que no es agua de una
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solucidén acuosa, comprendiendo el método: a) afiadir un
tensioactivo que tiene un didmetro medio de agregado a la
solucidn acuosa que comprende el resto gque no es agua; y Db)
afiadir un polimero que tiene un diametro medio de particula
cuyo didmetro medio de particula es igual o menor que el
didmetro medio del agregado a la solucidén acuosa gue
comprende el resto no agua, proporcionando asi una solucidn
acuosa tratada, que cuando el tensiocactivo se selecciona de
el grupo formado por: Triton X-100™, Triton X-305™, N-
dodecil-beta-D-maltésido (DDM), oleato de sodio, colato de
sodio, desoxicolato de sodio (DOC), beta-octil glucdsido
(Beta-0G), n-6xido de lauril dimetilamina (LDAO), entonces
el polimero no se selecciona del grupoc gue consiste en:
SMA-2000™  SMA-2021™ y Aacido di-isobutileno-co-maleico
(DIBMA) .

[0067] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento
afiadiendo ademds un agente de precipitacidén a la solucidn
acuosa tratada.

[0068] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento que
comprende ademas mezclar.

[0069] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento que

incluye ademés la eliminacidén de particulas sélidas de 1la
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solucidén tratada.

[0070] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que la eliminacidén de particulas sdlidas comprende al
menos una sSeleccionada del grupo dgue consiste en:
filtracién, centrifugacién, separacioén por gravedad,
flotacidén, desnatado y atraccidédn electromagnética.

[0071] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en

el que el tensioactivo se selecciona del grupo gque consiste

en: tensiocactivos anidénicos, tensiocactivos no idnicos,
tensioactivos derivados de azucares, tensioactivos
derivados de glicidilo, tensioactivos derivados de

alcoholes de &cidos grasos, tensiocactivos no idnicos,
tensioactivo de combinacidén de sacarido polietilendxido,
tensioactivos de éster sacdrido, tensioactivos basados en
azlUcares sulfonados, tensiocactivos basados en aldonamida,
tensioactivos Dbasados en agzucar amida, tensioactivos
aminoalcohol, tensioactivos basados en aminodcidos,
tensioactivos poliol, tensioactivos de 1,2 glicol vy
tensioactivos zwiteridnicos.

[0072] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el tensioactivo es un tensioactivo no idnico.

[0073] En realizaciones ilustrativas, se
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proporciona un método descrito en el presente documento
el que el tensioactivo es un tensioactivo anidbnico.

[0074] En realizaciones ilustrativas,
proporciona un método descrito en el presente documento
el gque el tensiocactivo tiene una carga neutra.

[0075] En realizaciones ilustrativas,
proporciona un método descrito en el presente documento
el que el tensioactivo es un tensiocactivo no cargado.

[0076] En realizaciones ilustrativas,
proporciona un método descrito en el presente documento
el que el tensioactivo es soluble en agua.

[0077] En realizaciones ilustrativas,
proporciona un método descrito en el presente documento
el que el tensioactivo es insoluble en agua.

[0078] En realizaciones ilustrativas,
proporciona un método descrito en el presente documento
el que el polimero es un polimero largo.

[0079] En realizaciones ilustrativas,

proporciona un método descrito en el presente documento

en

se

en

se

en

se

en

se

en

se

en

se

en

el que el polimero tiene un peso molecular de al menos

1.500 Da.
[0080] En realizaciones ilustrativas,

proporciona un método descrito en el presente documento

se

en

el que el polimero tiene un peso molecular de al menos

26.000 Da
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[0081] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero tiene un peso molecular de al menos
100.000 Da.

[0082] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero tiene un peso molecular de al menos
125.000 Da.

[0083] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el gque el polimero es un polimero anfipéatico.

[0084] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero comprende una cadena alquilo que tiene
al menos 8 atomos de carbono.

[0085] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero es un copolimero de blogues.

[0086] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero comprende una relacidédn de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 4:1.

[0087] En realizaciones ilustrativas, se

proporciona un método descrito en el presente documento en
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el que el polimero comprende una relacidédn de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 3:1.

[0088] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero comprende una relacidédn de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 3:1.

[0089] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero comprende una relacidén de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 2:1.

[0090] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero comprende una relacidédn de grupos
hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 3:1.

[0091] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el gque el tensiocactivo se selecciona del grupo que consiste
en: etoxilatos de octilfenol, etoxilatos de nonilfenol,
PGL1, PGL2, PGL3, PGL4, PGL5, Triton X-45™, Triton X-100™,
Triton X-305™, oleato de sodio, LDAO y mezclas de 1los
mismos.

[0092] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en

el que el tensioactivo es una mezcla de PGL5 y oleato de
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sodio.

[0093] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el tensiocactivo es una mezcla de PGL5 y oleato de
potasio.

[0094] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero se selecciona del grupo que consiste en:
SMA-725™, SMA-2000™, SMA-3000™, SMA-2021™, polimetacrilato,
DIBMA, estireno copolimeros de Dbloque de carbamato vy
copolimeros de bloque de estireno maleimida.

[0095] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que el polimero es SMA-725™,

[0096] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el gque se hidroliza al menos una parte del polimero.

[0097] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método para secuestrar un resto que no es
agua de una solucidn acuosa, comprendiendo el método afiadir
una nanorred descrita en el presente documento a la
solucidén acuosa gque comprende un resto gue no es agua,
formando asi una solucidén acuosa tratada.

[0098] En realizaciones ilustrativas, se

proporciona un método descrito en el presente documento que
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comprende ademas la adicidén de un agente de precipitacidén a
la solucidén acuosa tratada.

[0099] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento que
comprende ademdas mezclar.

[00100] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en este documento que
comprende ademdas la eliminacidén de particulas sdbélidas de la
solucidén acuosa tratada.

[00101] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método descrito en el presente documento en
el que la eliminacién de particulas sdélidas comprende al
menos una sSeleccionada del grupo que consiste @ en:
filtracién, centrifugaciédn, separaciodn por gravedad,
flotacidén, desnatado y atraccidédn electromagnética.

[00102] Otros aspectos vy caracteristicas de 1la
presente invencidén resultaran evidentes para los expertos
en la técnica tras la revisidén de la siguiente descripcidn
de realizaciones especificas de la invencidédn junto con las
figuras adjuntas.

Breve descripcién de los dibujos

[00103] En los dibujos que ilustran aspectos de la
invenciédn,
[00104] Figura 1: Relacidén estructura-funcidén entre

la longitud del polimero y el didmetro del agregado de
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tensioactivo en la formacidédn de nanorred. A) Formacidn de
nanorred cuando la longitud del polimero y el tamafo del
agregado de tensiocactivo coinciden bien. B) La formacidn de
nanorred no ocurre cuando el didmetro del agregado de
tensioactivo es menor que el didmetro de las particulas de
polimero compacto. C) Formacidén de nanorred cuando un gran
didmetro de agregado de tensiocactivo se descompone en
miltiples nanorredes méds pequefias. D) Formacidén de nanorred
cuando un gran agregado de tensioactivo es estabilizado por
miltiples polimeros, lo que lleva a un aumento general del
tamafio de particula.

[00105] Figura 2: C Coprecipitacién de polimero
complejado y tensiocactivo debido a la adicidén de &acido. A)
Absorbancia de nanorredes precipitadas con &cido formadas a
partir de proporciones variables de tensioactivo Triton X-
305™. La absorbancia se midié a 540 nm como un sustituto de
la luz dispersada por fldéculos. Se formaron nanorredes con
polimero de cadena larga (SMA-725™, tridngulos), polimero
de cadena corta (SMA-2000™, cuadrados), y sSe compararon con
un control de solo tensioactivo (control, circulos). B)
Como en A, con Triton X-100™ como tensioactivo. C) Como en
A, con Triton X-45™ como tensioactivo.

[00106] Figura 3: SMA-725™ mejora la velocidad de
floculacién de las nanorredes. A) Esquema del ensayo de

distribucidén. Las nanorredes precipitadas floculan y flotan
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con el tiempo, la masa total de fldéculos se consolida al
volumen indicado del tubo (superior, medio superior, medio
inferior e inferior: 100-75%, 75-50%, 50-25% vy 0-25%,
respectivamente) B) Distribucidén del oleato de sodio
precipitado a lo largo del tiempo. C) Distribucién de
oleato de sodio precipitado/nanorred SMA-725™ a lo largo
del tiempo. D) Distribucidn de oleato de sodio
precipitado/nanorredes SMA-2000™ a lo largo del tiempo. E)
Solucidén de limpieza de oleato de sodio precipitado
(tridngulos apuntando a la parte superior de la pagina),
oleato de sodio 'y SMA-725™ agregados secuencialmente
(tridngulos apuntando a la parte inferior de la péagina),
oleato de sodio/nanorredes SMA-725™ (circulos) y nanorredes
(cuadrados) de oleato de sodio SMA-2000™. El1 aclaramiento
de la solucidén se midid mediante absorbancia a 540 nm.
[00107] Figura 4: Eliminacidén de hierro disuelto

para nanorredes en concentraciones variables de cationes

divalentes. Las nanorredes SMA-2000™ formadas «con el
tensioactivo indicado en una proporcidn de 5:1
(tensicactivo:polimero) se incubaron con soluciones de

hierro durante la noche, luego se filtraron y se cuantificéd
el contenido de hierro. Como control, las soluciones de
hierro se filtraron después de cambiar el pH de la solucidn
o0 sin tratamiento.

[00108] Figura 5: Eliminacién de hierro disuelto
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para nanorredes en concentraciones variables de cationes

divalentes. Las nanorredes SMA-2000™ formadas con el
tensioactivo indicado en una proporcién de 5:1
(tensicactivo:polimero) se incubaron con soluciones de

hierro durante 10 minutos, luego se filtraron vy se
cuantificé el contenido de hierro. Como control, 1las
soluciones de hierro se filtraron después de cambiar el pH
de la solucidén o sin tratamiento.

[00109] Figura 6: Eficiencias de eliminacidén de
hierro con nanorredes SMA-2000™ y SMA-T725™ en

concentraciones de tampdn variables.

[00110] Figura 7 Eliminacién de hierro de
soluciones de hierro de 100 ppm (75:25 Fe® +: Fe’ +) en
nanorredes SMA-725™,

[00111] Figura 8: Grafico que muestra el efecto de

la relacidén polimero vy tensioactivo: polimero sobre la
eliminacidén de hierro en nanorredes de oleato de sodio.
[00112] Figura 9: Efecto del tratamiento de varias
nanorredes en muestras de agua producida (500 ppm de
aceite,> 100.000 TDS,> 1.000 ppm de cationes divalentes).
[00113] Figura 10: Cuantificacidén posterior a la
filtracidén del agua producida tratada. El petrdleo y el gas
(O v G), los sblidos suspendidos totales (TSS) y el hierro
total se cuantificaron después de la filtracidén de las

muestras en la Figura 9.
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[00114] Figura 11: Eliminacién de contaminantes del
agua producida con nanorredes OPGW (SMA-725™, oleato de
sodio al 75%, monoestearato de poligliceril-10 al 25%,
relacidén en peso de polimero: tensiocactivo 1:1; tiempo de
residencia de 10 min, después de la filtracidén). A)
Eliminacién de Thierro B) Eliminacién de color y C)
Eliminacién de turbidez.

[00115] Figura 12: Eliminacién de contaminantes del
agua producida con nanorred OPGW después de la flotacidn
por aire disuelto, seguida de filtracidn. A) Concentracidn
total de hierro antes y después del tratamiento. La
concentracién de hierro total se determiné mediante el
método Ferrozine. B) Tratamiento previo y posterior de la
acuarela. Se midié el color amarillo indicativo de
hidrocarburos disueltos 3% hierro coloidal mediante
absorbancia a 350 nm. C) Pretratamiento y postratamiento de
turbidez. La turbidez se midid mediante absorbancia a 540
nm.

[00116] Figura 13: A) Eliminacidén de hidrocarburos
de petrdleo extraibles con una longitud de cadena de 10-32
carbonos donde “Inicio” es antes del tratamiento,
“Filtrado” es el tratamiento sin nanorredes y filtracidén, y
“Filtrado+Nanorredes” es el tratamiento con nanorredes vy
filtracién. B) Eliminacién de Zn y Fe del agua producida.

C) Eliminacién de varios metales del agua producida.
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[00117] Figure 14: Ilustracidn de unidades
monoméricas de un polimero en formas hidratadas y no
hidrata.

[00118] Figure 15: Formacidén de nanorred con
tensioactivos modelo a) Triton X-100™ yb) Triton X-45™ vy
copolimeros de bloque de acido estireno maleico.

[00119] Figure 16: Evolucidn del método de
puntuacidén cuantitativa para la formacidén de nanorred.

[00120] Figure 17: Puntuacién de nanorred para cada
combinacién de polimero SMA.

[00121] Figure 18: Puntuaciones de nanorred para
sulfonatos, lactilatos y tridecetilsulfonato con diferentes
copolimeros de bloques.

[00122] Figure 19: Puntuaciones de formacidén de
nanorred con polimeros SMA con DIBMA.

[00123] Figure 20: Puntuaciones de nanorred con
diferentes copolimeros de bloque sobre diferentes valores
de HLB.

[00124] Figure 21: Efecto de la cadena alquilo y la
longitud del grupo de cabeza hidréfilo sobre la formacidn
de nanorred con grupos de cabeza de tensiocactivo variables.
Efecto de 1la 1longitud de la cadena alquilo en las
puntuaciones de nanorred para tensiocactivos con A) grupos
de cabeza de aminoécidos (N-dodecanoil metionina, N-

dodecanoil treonina, N-decanoil metionina, N-decanoil



27/243

treonina, N-octanoil metionina y N-octanoil treonina en
orden de arriba a abajo), B) Grupos de cabeza de sulfonato
de sodio (Na-dodecilbencenosulfonato, Na-dodecano
sulfonato, 1l-octano sulfonato, p-tolueno-l-sulfonato y Na-
pentanosulfonatos en orden de arriba a abajo), C) grupos de
cabeza de éter de etilenglicol (éter monododeclico de
hexaetilenglicol, éter monododecilico de heptaetilenglicol,
éter monodecilico de hexaetilenglicol vy monooctoilo de
hexaetilenglicol en orden de arriba a abajo), D) T
Tioglucdsidos (n-dodecil-p-D-tioglucopirandésido, n-dodecil-
B-D-tiomaltopirandésido, n-decil-pB-D-tioglucopirandsido, n-
decil-B-D-tiomaltopirandsido, n-nonil-p-D-
tioglucopiranésido, n-octil-maltésido, fluorado, n-octil-p-
D-tiomaltopirandésido y n-heptil-p-D-tioglucopirandsido, en
orden de arriba hacia abajo). Efecto del tamafio del grupo
de cabezas hidréfilas (representado por HLB) en las
puntuaciones de nanorred para tensioactivos con E) grupos
de cabezas de sorbitdn polietoxilado (SPAN 20™, TWEEN 65™,
TWEEN 85™, TWEEN™ 80, TWEEN6O ™, TWEEN 40™ y TWEEN 20™ en
orden de arriba hacia abajo). F) Grupos de cabeza de fenil
polietilenglicol (TRITON X-45™, TRITON X-100™, y TRITON X-
305™) .

[00125] Figura 22: Biblioteca de nanorred con
tensioactivos anidénicos empleados para cribar la

eliminacién de iones metdlicos Cu’’ del agua de mar.
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[00126] Figura 23: Biblioteca de nanorred con
tensioactivos no ibénicos utilizada para cribar la
eliminacién de iones metdlicos Cu®’ del agua de mar.

[00127] Figura 24: Biblioteca de nanorred con
tensioactivos aniénicos utilizados para filtrar la
eliminacién de iones metalicos Zn®?" del agua de mar.

[00128] Figura 25. Biblioteca de nanorred con
tensioactivos no ibénicos aplicados para filtrar la
eliminacién de iones metdlicos Zn®?" del agua de mar.

[00129] Figura 26: Ejemplo de curva de sedimentaciédn
por lotes de una mezcla de SMA-725™ y BIOSOFT D-40 afladida
a una solucidén de calcio. La sedimentacidén de fldéculos se
cuantifica a lo largo del tiempo y se utiliza una funcidn
sigmoidea para ajustar los datos.

[00130] Figure 27: Grafico de barras que cuantifica
la velocidad de sedimentacidén aparente (tsg) para tres
polimeros diferentes. Las barras de error se muestran en
negro.

[00131] Figure 28: Pardmetros de agua seleccionados
de muestras de agua producidas tratadas y no tratadas. A)
Niveles de hierro antes vy después del tratamiento. B)
Niveles de turbidez pre vy postratamiento. C) Potencial
oxidativo reductor pre y postratamiento. D) Sélidos totales
disueltos antes y después del tratamiento. E) Niveles de

bicarbonato antes y después del tratamiento.
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[00132] Figure 29: Gréaficos de barras que ilustran
(A) la eliminacién de hierro del agua producida wusando
varias concentraciones de nanorredes y (B) Cl0O, residual.

Descripcidédn detallada

[00133] Las nanorredes descritas en el presente
documento proporcionan una eliminacién eficaz de un
contaminante objetivo seleccionando  una longitud de
polimero adecuada y una cantidad de polimero basada en el
tensioactivo que es mas adecuado para la eliminacidén del
contaminante objetivo. Practicamente cualquier agregado de
tensioactivo puede usarse en una nanorred siempre dque se
seleccione un polimero adecuado. La neutralizacién del
polimero proporciona la precipitacién de las nanorredes vy
los contaminantes secuestrados asociados. Esto es ventajoso
ya que un precipitado sélido compuesto por nanorredes vy
contaminantes secuestrados asociados puede eliminarse
facilmente mediante métodos fisicos de separacidén. Ejemplos

no limitantes de métodos de separacidédn fisica incluyen

flotacidén por aire disuelto (DAF) , sedimentacién,
filtraciédn, centrifugacién, separacioén por gravedad,
flotacién, desnatado, atraccidén o repulsién
electromagnética, microfiltracidén y nanofiltracién. La

relacidén entre el tamafio del polimero y la estructura del
agregado de tensioactivo permite disefiar formulaciones de

nanorred gque se dirigen a contaminantes seleccionados que
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encajan en sistemas de separacién fisica comunes.

[00134] Los tensiocactivos son tipicamente moléculas
anfipaticas con un grupo de cabeza hidréfilo y un grupo
funcional 1lipdéfilo/hidréfobo. Dependiendo del tamafio y la
carga de los grupos de cabeza hidréfobos a hidréfilos, los
tensioactivos pueden ser solubles o insolubles en agua.
Este equilibrio se denomina tipicamente equilibrio
hidréfilo 1lipéfilo  (HLB) (Griffin, William C. (1949),
“Classification of Surface-Active Agents by ‘HLB’”, Journal
of the Society of Cosmetic Chemists, 1 (5): 311-26), ya que
el grupo de cabeza tipicamente tiene afinidad por el agua y
Los tensiocactivos pueden ser insolubles en agua, donde
normalmente se utilizan para preparar emulsiones de agua en
aceite y tienen un valor de HILB <10, o solubles en agua,
donde normalmente se utilizan para preparar emulsiones de
aceite en agua vy tienen un valor de HLB> 10. Los
tensioactivos solubles forman tipicamente monocapas de
Gibbs en soluciones acuosas, donde el tensioactivo libre es
capaz de intercambiarse de la fase acuosa a granel a la
interfase aire-agua. Por el contrario, los tensioactivos
insolubles forman monocapas de Langmuir que son
comprimibles y no se intercambian, o solo con moderacidn,
con la fase acuosa a granel (Rogalska, E., et al., (2000).
Formation and properties of Langmuir and Gibbs monolayers:

a comparative study using hydrogenated and partially
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fluorinated amphiphilic derivatives of mannitol. Chemistry
and Physics of Lipids, 105(1), 71-91. doi:10.1016/s0009-
3084 (99)00130-, 9). Los ejemplos de 1lipidos incluyen
fosfatidilcolina, fosfatidiletanolamina, fosfatidilglicerol
y lecitinas. Los ejemplos de tensiocactivos solubles
incluyen Triton X-100™, dodecilsulfato de sodio y
poliglicerol-10-laurato, todos los cuales tienen un HLB>
10. Los ejemplos de tensiocactivos insolubles incluyen SPAN
80™ o TWEEN 85™,

[00135] Como se usa en el presente documento, el
término “nanorred” se refiere a una particula formada por
una asociacién entre un polimero y un agregado de
tensioactivo. La nanorred se autoensambla en un entorno
acuoso, es estable en solucidén acuosa y se compone de i) un
polimero y 1i) un agregado de tensioactivo. Las nanorredes
permanecen asociadas a concentraciones mas bajas en
relacidén con los agregados de tensiocactivo en ausencia del
polimero. La estabilidad de la solucién de las nanorredes
puede verse alterada por la adicidén de un material de
desestabilizacidén adecuado. Por ejemplo, y sin limitacién,
la neutralizacidén de grupos de &cido carboxilico cargados
por un &cido puede causar la desestabilizacidén de una
nanorred que comprende un componente de &cido maleico en el
polimero. Sin estar limitado por la teoria, se cree que las

nanorredes son el resultado de interacciones entre las
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cadenas alquilo de los tensiocactivos y las cadenas alquilo
de las porciones hidrofdébicas del polimero. A menudo, las
nanorredes son particulas coloidales que comprenden
copolimeros de Dbloques anfipaticos y superficies ctants.
Los copolimeros de blogques anfipdticos a menudo comprenden
un grupo funcional  hidréfilo y un grupo funcional
hidréfobo. Los ejemplos del grupo funcional hidréfilo
incluyen, pero no se limitan a, un &cido maleico, un &cido
carboxilico y un grupo etanol unido por amida. Los ejemplos
del grupo funcional hidréfobo incluyen, pero no se limitan
a, un estireno, di-isobutilo.

[00136] Como se wusa en el presente documento,
“didmetro de nanorred” se refiere al tamafio de una nanorred
en un entorno acuoso medido por dispersidn dindmica de luz.
Un “didmetro medio de nanorred” se refiere al promedio del
tamafio de una pluralidad de nanorredes en un entorno acuoso
medido por dispersidédn dindmica de luz. El término “didmetro
medio de nanorred” puede usarse indistintamente en el
presente documento con el término “didmetro de nanorred” o
“tamafio de nanorred”. En la seccidédn de Ejemplos del
presente documento se proporcionan ejemplos, sin
limitacién, de cémo medir un didmetro medio de nanorred.

[00137] Como se usa en el presente documento, el
término “solucidén acuosa” se refiere a un entorno liquido

en el gque el agua es un componente principal. Ejemplos de



33/243

soluciones acuosas incluyen, pero no se limitan a, aguas
residuales, material acuoso recuperado de un proceso (como
lodos de depuradora, estiércol animal, desechos de
procesamiento de alimentos), aguas residuales de petrdleo y
gas, fluido de fracking usado, efluente industrial, agua
subterrédnea y similares.

[00138] Como se usa en el presente documento, el
término "agente de precipitacién" se refiere a cualquier
sustancia que sea catidnica y/o genere un catidén tras la
exposicién a un entorno acuoso. Una sustancia dque es
catidénica es un catidn y una sustancia que genera un catidn
tras la exposicién a un entorno acuoso se denomina en el
presente documento “generador de cationes”. Los ejemplos,
sin limitacién, de agentes de precipitacidédn incluyen un
dcido, un catidén divalente, un catidn trivalente, 4acido
acético, é&cido mélico, 4&cido citrico, &cido tartérico,
dcido fumarico, &cido 1lactico, &cido clorhidrico, é&cido
sulfarico, acido fosfdérico y mezclas de los mismos.

[00139] Como se usa en el presente documento, el
término “tensioactivo” se refiere a cualquier agente
tensioactivo que contenga una porcidn polar que
termodindmicamente prefiere solvatarse con un disolvente
polar, y una porcidén no polar que termodindmicamente
prefiere solvatarse con un disolvente no polar. El término

"tensiocactivo" también pretende abarcar tensioactivos
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aniénicos, catidénicos, no idbnicos y zwiteridénicos. Los
tensioactivos adecuados para su uso en la presente
invencidén forman agregados en solucidn acuosa. Los
tensioactivos que no forman agregados no estan incluidos en
el término “tensiocactivo” como se usa en este documento.
[00140] Un "tensioactivo zwiteridnico" es un
tensioactivo con una porcidédn polar que se ioniza para
formar un anidén en solucidén acuosa (el anidn gque reside en
la porcidén polar conectada a la porcidédn no polar). Un
"tensiocactivo catidénico" se refiere a un tensioactivo que
tiene una porcidn polar catidnica que se ioniza para formar
un catidén en solucidédn acuosa (el catidén que reside en 1la
porcién polar conectada a la porcidén no polar). Un
tensioactivo "no iénico" se refiere a un tensiocactivo que
tiene wuna porcidén polar que no se 1ioniza en soluciédn
acuosa. Un “tensioactivo zwiteridnico” se refiere a un
tensioactivo que tiene sitios catidénicos y anidnicos
separados y no estd cargado (por ejemplo, ejemplos no
limitantes de zwiteriones incluyen acetato de
dialgquilamonio como la forma de zwiteridén del acido acético
de N, N-dialquilaminio o acetato de dialquilsulfonio de
betaina), (de las paginas 224-25, The Vocabulary of Organic
Chemistry, Milton Orchin et al., Eds., John Wiley & Sons,
1980). Un Jjabdén es una sal de un tensioactivo anidénico,

tipicamente un acido graso.
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[00141] Una persona experta en la técnica
familiarizada con los tensiocactivos apreciarda la amplia
gama de tensioactivos adecuados para su uso en la presente
invencidén, véanse ©por ejemplo y sin limitacidén 1las
siguientes referencias: Drew Myers, Surfactant Science and
Technology, VCH Publishers, Inc. 1988.; Bordes, Romain, and
Krister Holmberg. 2015. “Amino Acid-Based Surfactants - Do
They Deserve More Attention?” Advances in Colloid and
Interface Science 222 (August): 79-91.; Essentials of
Glycobiology. 3rd edition Varki A, Cummings RD, Esko JD, et
al., editors. Cold Spring Harbor (NY): Cold Spring Harbor
Laboratory Press; 2015- 2017; Reference for definition:
Zhang, X., Song, F., Taxipalati, M., Wei, W., & Feng, F.
(2014) . Comparative Study of Surface-Active Properties and
Antimicrobial Activities of Disaccharide Monoesters. PLoS
ONE, 9(12), el114845. doi:10.1371/journal.pone.0114845; R.
H. Beck, N. J. Kalff, and H. W. W. Roper, European Patent
Application, EP 536939, 1993; V. Au, B. Harichian, A. Hung,
and R. Vermeer, US 5872111 A, 1999; J. J. Scheibel, D. S.
Connor, R. E. Shumate, and L. J. Charles, PCT Int Appl. WO
92 06984, 1992; C. L. Mehltretter, R. L. Mellies, and J. C.
Rankin, US patent 2670345, 1954; 7Z. Wang. United States
patent US 7655611 B2, 2010; and Sari-Chmayssem N., Pessel
F., Guegan J. P., S. Taha, Mawlawi H., and Benvegnu T.

Direct and one-pot conversion of polyguluronates and
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alginates into alkyl-L-guluronamide-based surfactant
compositions, Green Chemistry; Novel surfactants and novel
emulsifiers made from disaccharides. WO 2006/100091; US
6,184,196 B1. SUCROSE BASED SURFACTANTS AND METHODS
THEREOF; WO 94/12511; and Safety Assessment of Alkyl
Sultaines as Used in Cosmetics. Christine Burnett. Cosmetic
Ingredient Review, June 30, 2017.

[00142] La formaciodén de nanorred comienza con
tensioactivos operables para formar un agregado que tiene
un didmetro de agregado promedio que excede un tamafio de
particula promedio umbral que puede determinarse basandose
en el tamafio de particula promedio del polimero para uso en
la composicién de nanorred. Los tensioactivos que se
exponen a continuacidén se pueden usar en realizaciones de
nanorredes descritas en el presente documento. En algunos
casos, los tensioactivos pueden describirse segin su grupo
polar y su grupo no polar. Los enlaces comunes entre un
componente polar y un componente no polar de un
tensioactivo incluyen, pero no se limitan a, enlazadores de
éter, amina, éster, fosfato, tioéster y amida.

Tensioactivos anidénicos

[00143] Los grupos polares sulfonato pueden unirse a
un grupo no polar para producir un tensioactivo de fdérmula
general: R-(SO3M) z.

[00144] Los grupos polares de sulfato se pueden unir



37/243

a un grupo no polar para producir un tensiocactivo de
férmula general: R-(0SOsM) z.

[00145] Los grupos carboxilato polares se pueden
unir a un grupo no polar para producir un tensiocactivo de
férmula general: R- (COOM) z.

[00146] Los grupos polares fosfato pueden unirse a
un grupo no polar para producir un tensioactivo de férmula
general: R-(OPOs3M) z.

[00147] Los grupos polares fosfonato pueden unirse a
un grupo no polar para producir un tensioactivo de férmula
general: R-(PO3M) z.

[00148] Los grupos polares de 4acido carboxilico
alfa-sulfonado pueden wunirse a un grupo apolar para
producir un tensioactivo de formula general: R—
(CH(SOsM)COOM) z. R puede ser uno cualquiera o més de los
dcidos laurico, palmitico y esteédrico.

[00149] Los grupos ©polares de éster de acido
carboxilico alfa-sulfonado pueden unirse a un grupo no
polar para producir un tensiocactivo de férmula general: R—
(CH(SOsM) COORY) z. R puede ser uno cualquiera o mas de 1los
4cidos laurico, palmitico y estedrico. R' es alquilo C;-Cs
lineal o ramificado. Z puede ser 1, 2, 3 o cualquier
combinacién de los mismos y el grupo gque no es R puede
residir en el mismo carbono en R o en carbonos diferentes.

[00150] Los grupos polares de éster sulfonato se
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pueden unir a un grupo no polar para producir un
tensioactivo de férmula general: R(COX (CH;),SOs3M)z (n puede
estar en el rango de 2 y 8 y X es O, NH o N-R'.

[00151] Los grupos polares de éster sulfonato de
arilamida pueden unirse a un grupo no polar para producir
un tensioactivo de férmula general: R(COXArSOsM) z.

[00152] Los grupos polares de xantato pueden unirse
a un grupo no polar para producir un tensioactivo de
férmula general: R(OCS M) z.

[00153] En cualquiera de las fdérmulas anteriores, M
puede ser cualguier catidén monovalente que incluye, por
ejemplo, Na', K%', Li'.

Tensioactivos no idnicos

[00154] Los grupos polares de polioxietileno pueden
unirse a un grupo no polar para producir un tensiocactivo de
férmula general: R (X (CH,CH,0) NeypCH,OH)z (X es O, S o NH).

[00155] Los grupos polares de polioxipropileno se
pueden unir a un grupo no polar para producir un
tensioactivo de férmula general:
R (X (CH2CH (CH3) O) Ncg2CH (CH3)OH) z ((X es O, S o NH).

[00156] Los grupos polares bis-polioxietilen amina
se pueden unir a un grupo no polar para producir un
tensioactivo de foérmula general: (RX((CH,CH,0)Ney,CH,OH), (X
es N)

[00157] Los grupos polares bis-polioxipropilen amina
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se pueden unir a un grupo apolar ©para producir un
tensioactivo de férmula general:
(RX ( (CH,CH (CH3) O) NcgpCH (CH3) OH) », (X es N)

[00158] En las férmulas quimicas representadas
anteriormente, R es una cadena lineal o ramificada,
saturada, monoinsaturada o poliinsaturada, ciclica
alifatica o ciclica aromatica o policiclica, y todas las
posibles combinaciones de los mismos. En algunas
realizaciones, el ciclico aromdtico o no aromatico estéa
alquilado. En algunas realizaciones, R puede comprender
adicionalmente O, N, S y combinaciones de los mismos, Yy
adicionalmente estar funcionalizado con uno cualgquiera o
mis restos tales como acido carboxilico, amida carboxilica,
dcido tiocarboxilico 'y combinaciones de los mismos.
Generalmente, R tiene desde 8 hasta 40 &tomos de carbono.
En algunas realizaciones, R tiene tan solo 7 o mas atomos
de carbono. En algunas realizaciones, R tiene de 7 a 40
adtomos de carbono. En algunas realizaciones, R tiene de 8 a
40 Atomos de carbono. En algunas realizaciones, R tiene de
7 a 20 a&tomos de carbono, o R tiene de 8 a 20 4atomos de
carbono, o R tiene de 7 a 20 &tomos de carbono. En algunas
realizaciones, R tiene de 7 a 18 &tomos de carbono, o R
tiene de 8 a 18 A&4tomos de carbono, o R tiene de 9 a 18
dtomos de carbono.

[00159] Cuando una férmula gquimica anterior incluye
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AN ”

el pardmetro “n”, a menos que se exprese algun otro valor
de n junto a una férmula gquimica particular, n puede tener
los siguientes wvalores: En algunas realizaciones, n puede
estar en el rango de 4 y 20, o en el rango de 5 y 18, o en
el rango de 6 y 17, o en el rango de 7 y 16, o en el rango

de 8 y 15.

[00160] Para una férmula quimica anterior que

A\Y ”

incluye el parédmetro “z”, z puede ser 1, 2, 3 o cualquier
combinacién de los mismos y el grupo no-R puede residir en
el mismo carbono en R o en diferentes carbonos del grupo R.

[00161] Para una férmula quimica anterior que
incluye el parédmetro “Ar” en la férmula quimica, Ar puede
ser benceno, p-tolueno o naftaleno.

[00162] En algunas realizaciones de un tensioactivo
representado por las férmulas quimicas anteriores, R puede

ser &cido cb6lico o un derivado del mismo. En algunas

realizaciones, R puede ser uno cualquiera o mas de 1los

acidos laurico, palmitico y esteédrico. En algunas
realizaciones, R puede incluir hasta cinco grupos
funcionales de acido acético pendientes. En otras
realizaciones, R puede ser cocoilo. En algunas

realizaciones, R puede derivar de un acido graso o un éster
de &cido graso.
[00163] Las realizaciones qgque emplean tensioactivos

que tienen uno de los grupos polares no idénicos descritos
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anteriormente emplean combinaciones de grupos alquilo que
pueden optimizar el tamafio medio del agregado de
tensioactivo en relacidén con el tamafio medio de particula
del polimero que se empleard en la composicidén de nanorred
y considerando ademéds la contribucidén de un hetero -4atomo
que contiene parte de las estructuras.

Tensioactivos no idénicos derivados de azucar,

glicidilo y alcohol de &cidos grasos

[00164] Los ejemplos no limitantes de tensioactivos
de esta categoria incluyen: derivados de polietilenglicol
de &cidos grasos, tales como derivados de PEG de aminas de
dcidos grasos. Ejemplos de tensioactivos especificos bajo
esta categoria incluyen, pero no se limitan a: cocamina
PEG-2, cocamina PEG-3, cocamina PEG-4, cocamina PEG-5,
cocamina PEG-8, cocamina PEG-10, cocamina PEG-12, cocamina
PEG-15, cocamina PEG-20, amina de sebo hidrogenada PEG-2,
amina de sebo hidrogenada PEG-5, amina de sebo hidrogenada
PEG-8, amina de sebo hidrogenada PEG-10, amina de sebo
hidrogenada PEG-15, sebo hidrogenado PEG-20 amina de sebo
hidrogenada PEG-30, amina de sebo hidrogenada PEG-40, amina
de sebo hidrogenada PEG-50, lauramina PEG-2, oleamina PEG-
2, oleamina PEG-5, oleamina PEG-6, oleamina PEG-10,
oleamina PEG- 15, oleamina PEG-20, oleamina PEG-25,
oleamina PEG-30, palmitamina PEG-12, rapesedamina PEG-2,

soyamina PEG-2, soyamina PEG-5, soyamina PEG-8, soyamina
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PEG-10 y soyamina PEG -15.

Grupos funcionales basados en azlcar

[00165] AzlUcares acidos: azucares que han tenido uno
O mas grupos hidroxilo sustituidos con un acido
carboxilico. Los ejemplos no limitantes de azucares 4acidos

incluyen: Acido glucénico y &cido ascérbico.

[00166] Deoxi Azucares: AzlUcar gque tiene un grupo
hidroxilo sustituido por un hidrdégeno. Ejemplos no
limitantes de desoxi azucares: Ramnosa, Fucosa v
Desoxirribosa.

[00167] Monosacdridos Cs (furanosas): sacaridos de

la cadena principal de 5 carbonos, se ciclaran para formar
un anillo de 5 carbonos. Los ejemplos no limitantes de
monosacaridos Cs incluyen: Fructosa, ribosa, xilosa,
arabinosa y liosa.

[00168] Monosacaridos Cg (Piranosas): sacaridos de
cadena principal de 6 carbonos, se ciclaran para formar un
anillo de 6 <carbonos. Los ejemplos no limitantes de
monosacaridos Cg¢ incluyen: glucosa, manosa, alosa, altrosa,
tallosa, galactosa, glucopiranosa.

[00169] Aminoaztcares: una molécula de azlUcar en la
gque un grupo hidroxilo se ha reemplazado por un grupo
amina. Lo mas probable es que el grupo funcional esté
conectado mediante un enlace amida con el &cido graso, pero

los expertos en la técnica también pueden conectar el
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aminoazlcar a través de uno de los grupos hidroxilo. Los
ejemplos no limitantes de aminoazucares incluyen:
galactosamina, glucosamina, &cidos sialicos, N-acetil-D-
glucosamina, manosamina.

[00170] Aldonamida: una categoria de tensioactivos a
base de aztcar. Un ejemplo no limitante de un tensioactivo
basado en aldonamida incluye: coco D-gluconamida.

[00171] Disacédridos: Los disacaridos son azlcares o
carbohidratos que se obtienen uniendo dos monosacdridos. Se
puede formar un enlace glicosidico entre cualquier grupo
hidroxilo de los monosacaridos, lo que da lugar a muchas
combinaciones diferentes de enlaces y estereoquimica,
produciendo disacéaridos con propiedades unicas. Los
expertos en la técnica pueden hacer reaccionar
posteriormente estos disacaridos con un acido graso libre
para formar un éster de alquilo de disacarido. Los ejemplos
no limitantes de disacaridos incluyen: sacarosa, maltosa,
lactosa, celobiosa, manobiosa, trehalosa, lactulosa,
furanosa, xilobiosa, melibiosa, soforosa y rafinosa.
Polisacéridos: una cadena de mas de 2 sacaridos, unidos
entre si por enlaces glicosidicos. Un ejemplo no limitante
de un grupo de polisacaridos son los alquilpoliglucdsidos
(APG) .

[00172] Alcoholes de azucar: Azucares en los que se

ha convertido el aldehido terminal del aztcar en un
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alcohol. Los ejemplos no limitantes de alcoholes de azucar
incluyen: lactitol, sorbitol, isomalt, xilitol, eritritol vy
manitol.

[00173] Alcoholes de aztcar deshidratados: alcoholes
de azlcar que se han deshidratado para formar un anillo de
lactona ciclada. Los ejemplos no limitantes de alcoholes de
azucar deshidratados incluyen: sorbitan, manitan, xilitan,
anhidroeritritol, furandésido y furanosa.

Métodos de adicién de cadenas alquilo y azlUcares para

hacer tensiocactivos a base de azucar:

Enlace glucosidico: los azlUcares se pueden unir a las
cadenas algquilo a través de un enlace glucosidico. El
enlace glicosidico puede estar unido por N, O S, por lo que
un grupo hidroxilo del azucar se reemplaza y se une a otra
cadena carbonada mediante una amina, éter o tioéter. Todos
los grupos funcionales de azucar mencionados anteriormente
se pueden usar para formar un enlace glicosidico con una
cadena alquilo. Ejemplos no limitantes de tensiocactivos
derivados del azuUcar incluyen: cocoil glucédsido (ligado a

0), octilglucamina (ligado a N), alquilpoliglucdésidos, 3-

(butiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-
(pentiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-
(hexiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-
(heptiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-

(octiloxi)-2-hidroxipropilo-beta-D-galactopirandsido, 3-
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(noniloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-
(deciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-
(dodeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-

(tetradeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido,
3- (hexadeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandésido,
3-(octadeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandésido,
3-(eicosiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandésido, 3-
(docosiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopiranésido, 3-
(tetracosiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido,
3-(hexeniloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandésido, 3-
(dec eniloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-
(dodeceniloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-galactopirandésido, 3-
(tetradeceniloxi)-hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido,
3- (hexadeceniloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-
galactopiranésido, 3-(octadeceniloxi)-2-hidroxipropil-beta-

D-galactopirandésido, 3-(docoseniloxi)-2-hidroxipropil-beta-

D-galactopirandsido, (tetracoseniloxi)-2-hidroxipropil-
beta-D-galactopirandsido, 3-(3-oxa-trideciloxi)-2-
hidroxipropil-beta-D-galactopirandsido, 3-

(fluorododeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-

galactopirandésido, 3-(butiloxi)-2-hidroxipropilo-beta-D-
glucopirandsido, 3-(octiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-
manopirandsido, 3-(tetradeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-
lactdésido, 3-(octadeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-

maltdsido, 3-(octiloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-
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galactotriosido 'y 3-(dodeciloxi)-2-hidroxipropil-beta-D-

celotriosido. Tensioactivos combinados de sacarido
polietilenodxido:
[00174] Los ejemplos no limitantes de tensioactivos

en esta categoria incluyen: cocoato de sorbitan PEG-20,
diisoestearato de sorbitdn PEG-40, isoestearato de sorbitén
PEG-2, isoestearato de sorbitdn PEG-5, 1isoestearato de
sorbitdn PEG-20, lanolato de sorbitédn PEG-40, Lanolato de
sorbitdn PEG-75, laurato de sorbitédn PEG-10, laurato de
sorbitdn PEG-40, laurato de sorbitdn PEG-44, laurato de
sorbitdn PEG-75, laurato de sorbitdn PEG-80, oleato de
sorbitdn PEG-3, oleato de sorbitédn PEG-6, PEG- 80 palmitato
de sorbitédn, perisoestearato de sorbitdn PEG-40, peroleato
de sorbitédn PEG-40, estearato de sorbitédn PEG-3, estearato
de sorbitédn PEG-6, estearato de sorbitdn PEG-40, estearato
de sorbitédn PEG-60, tetraoleato de sorbitédn PEG-20,
sorbitdn PEG-30 tetraoleato, tetraoleato de sorbitdn PEG-
40, tetraoleato de sorbitdn PEG-60, tetraoleato de sorbitén
PEG-60, triisoestearato de sorbitédn PEG-20, triisoestearato
de sorbitéan PEG-160, trioleato de sorbitéan PEG-18,
hexaoleato de sorbeth-40 (anteriormente sorbitol PEG-40),
Hexaoleato de sorbeth-50 (anteriormente hexaoleato de
sorbitol PEG-50), Sorbeth-30 t laurato de etraoleato
(anteriormente laurato de tetraoleato de sorbitol PEG-30) vy

tetraestearato de sorbeth-60 (anteriormente tetraestearato
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de sorbitol PEG-60). Tensioactivos de Ester de Sacarido:
Los grupos funcionales de azlcar, después de 1la
condensacién con un acido graso, forman ésteres de
sacaridos. Se supone que todos los azlUcares estan unidos a
través de un enlace éster formado a partir de una reaccidn
de condensacidén con un Acido carboxilico de un éAacido
maleico hidrolizado o &cido graso libre y un grupo alcohol
del azucar. Existen multiples métodos quimicos para formar
ésteres de 4&cidos grasos vy azlUcares. La esterificacién
también puede ocurrir enzimaticamente, mas tipicamente con
una variedad de lipasa. Ejemplos no limitantes de
tensioactivos de éster de sacarido incluyen: monolaurato de
sorbitidn, oleato de manitan, pentaacetato de glucosa,
laurato de maltitol, isoestearato de rafinosa, miristato de
rafinosa, oleato de rafinosa, acetato de sacarosa
isobutirato, acetato de sacarosa/estearato de sacarosa,
dilaurato de cocoato de sacarosa, Dbenzoato de sacarosa
dipalmitato, diestearato de sacarosa, hexaerucato de
sacarosa, hexaoleato/hexapalmitato/hexastearato de
sacarosa, hexapalmitato de sacarosa, laurato de sacarosa,
miristato de sacarosa, octaacetato de sacarosa, oleato de
sacarosa, palmitato de sacarosa, palmitato/estearato de
sacarosa o estearato de sacarosa-palmitato de sacarosa,
estearato de sacarosa-palmitatohidrato de sacarosa

polibehenato de sacarosa, polialgodonsedato de sacarosa,
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polilaurato de sacarosa, polilinoleato de sacarosa,
polioleato de sacarosa, polisoyato de sacarosa,
poliestearato de sacarosa, estearato de sacarosa,
tetrahidroxiestearato de sacarosa, tetraisoestearato de
sacarosa, tetraisoestearato de sacarosa, triacetato de
sacarosa, tri-estearato de sacarosa, tri-estearato de
sacarosa, monolaurato de sorbitédn, oleato de manitan,
laurato de erititrol, miristato de erititrol, monolaurato
de sacarosa, monolaurato de maltosa, monolaurato de
lactosa; monodecanoato de sacarosa, monodecanoato de
maltosa, monodecancato de lactosa; vy monooctanocato de
sacarosa, monooctanoato de maltosa, monooctanoato de
lactosa, monoestearoil xiloglucano y laurato de fructosa.

Sulfonacién de tensioactivos a base de azlcar:

Los ésteres de azlUcares sulfonados generalmente dan
una mejor solubilidad que los ésteres de azlcares solos, lo
gue permite una mayor solubilidad de los tensiocactivos de
cadena larga de alquilo (estearato). Tensioactivos a base
de azuUcar amida:

Esta categoria de tensioactivos puede caracterizarse
por una amida gque une los grupos de cabeza de azucar
hidréfilos a una cola lipdédfila.

Tensiocactivos aminoalcohol:

Esta clase de tensiocactivo tiene generalmente la

férmula: R-C(=0)-NH-X -0H, donde R es generalmente, un
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alquilo Cg a C4p, y X puede ser una cadena algquilo C; a Cig.
En algunas realizaciones, R puede ser un alquilo C; a Cjg,
alquilo Cs a Cig, alquilo C¢ a Ci7, alquilo C; a Cig O un
alquilo Cg a Cis. Un ejemplo no limitante de un
tensioactivo: cocamida monoetanolamina, en la gque R es un
alquilo Ci;.

Tensiocactivos a base de aminodcidos:

Los ejemplos no limitantes de esta clase de
tensioactivos incluyen: 4&cido lauroil glutéamico, cocoil
glicinato de sodio, acido N-dodecanoilaminomaldénico y acido
N-dodecanoilaspartico.

Tensioactivos de poliol:

Una molécula con mads de dos grupos hidroxilo es un
poliol. Son relativamente féciles de unir a un acido graso
u otro grupo no polar que comprende un grupo de acido
carboxilico por condensacién del &acido carboxilico y el
alcohol en un éster de &cido graso. Los ejemplos no
limitantes de grupos poliol polares que pueden unirse a un
grupo no polar deseado incluyen: poliglicerol y
pentaeritritol. Un ejemplo no limitante de un tensioactivo
de poliol es el laurato de poliliglicerilo.

Grupos polares zwiteridnicos:

Los ejemplos no limitantes de grupos polares
zwiteribébnicos incluyen: glicinato, betaina, sultainas (a

veces denominadas sulfobetainas), hidroxisultaina,
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etanolamida, amonioalquil sulfatos (férmula general: R-
N (CH,) »XS0s, donde X es wuna cadena alquilo de 1 a 6
carbonos, méas tipicamente 3 carbonos) vy fospocolinas.

Ejemplos no limitantes de tensioactivos en esta categoria

incluyen: lisofosfolipidos, foscolinas, cocoamidilpropil
betaina, cocohidroxisultaina, cocamidopropil
hidroxisultaina, capril sultaina cetil/lauril/miristil
hidroxisultaina, coco-sultaina, hidroxisultaina
lauramisultaina, sultaina miristamidopropil
hidroxisultaina, miristil sultaina, oleamidopropil
hidroxisultaina % seboamidopropil hidroxisultaina y

lisofosfolipido c.

[00175] Los tensioactivos adecuados para Su uso en
la presente invencidén tienen un didmetro agregado. Como se
usa en este documento, el término “didmetro agregado” se
refiere al tamafio de un agregado de tensiocactivo en
condiciones acuosas, medido por dispersidén dindmica de luz.
Un “didmetro promedio de agregado” se refiere al promedio
del tamafio de una pluralidad de agregados tensioactivos en
un ambiente acuoso medido por dispersidén dindmica de luz.
El término “didmetro promedio del agregado” se puede usar
de manera intercambiable en el presente documento con el
término “diédmetro agregado”. En la seccidén de Ejemplos de
este documento se proporcionan ejemplos, sin limitacidén, de

cébmo medir un didmetro promedio de agregado.
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[00176] La asociacidén de tensioactivos con restos
gque no son agua se usa a menudo para estabilizar
contaminantes en una solucidédn acuosa. La modificacidn de
las regiones de cabeza y cola de un tensioactivo puede
alterar sustancialmente la morfologia de la formacidén de un
agregado de tensioactivo, un equilibrio de lipidos
hidré6fobos de la molécula y, en consecuencia, la capacidad
del agregado de tensioactivo para unir y estabilizar varios
contaminantes en una solucién. Por ejemplo, modificar la
longitud de la cadena alquilo de un tensiocactivo puede
modificar el equilibrio lipidico hidrdéfobo de la molécula
de tensioactivo, lo qgque puede tener un efecto sobre la
forma del agregado, la capacidad de solubilizar aceite en
agua y/o el numero de agregacién del tensioactivo. Los
tensioactivos también pueden usarse ©para aumentar la
eficiencia de flotacidén de contaminantes aumentando su
asociacidén con microburbujas. Sin embargo, a menudo, cuando
se utilizan agregados de tensiocactivos solos, el agregado
de tensiocactivos permanece en el agua después del
tratamiento, lo qgue hace que el agua producida sea
quimicamente incompatible con muchos procesos industriales,
particularmente aquellos que pueden requerir una alta
tensidén superficial en el agua.

[00177] Como se usa en este documento, el término

“polimero” se refiere a una sustancia de peso molecular
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relativamente alto que es al menos parcialmente soluble en
un entorno acuoso. Los polimeros se componen uniendo
moléculas pequefias, llamadas unidades monoméricas, en un
numero suficiente para que la adicidén o eliminacidn de una
o varias unidades no cambie sustancialmente las propiedades
del polimero. Una unidad monomérica se refiere al grupo de
atomos, derivado de un mondmero, qgque comprende la unidad
que se repite en el polimero. (Milton Orchin, et al. in
Vocabulary of Organic Chemistry p. 518 (John Wiley & Sons,
1980)). Las unidades monoméricas se pueden unir de manera
repetitiva regular o repetitiva irregular.

[00178] En algunas realizaciones, el polimero en una
composicién de nanorred puede estar compuesto por dos
unidades monoméricas diferentes. En algunas realizaciones,
el polimero en una composicidén de nanorred puede estar
compuesto por tres unidades monoméricas diferentes. En
algunas realizaciones, el polimero en una composicidén de
nanorred puede estar compuesto por una pluralidad de
unidades monoméricas diferentes. En algunas realizaciones,
el polimero en una composicidén de nanorred puede estar
compuesto por cadenas lineales o cadenas ramificadas. En
algunas realizaciones, algunas unidades monoméricas pueden
ser relativamente mas hidréfilas mientras que otras
unidades monoméricas pueden ser relativamente mas

hidrdéfobas.
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[00179] En algunas realizaciones, las diferentes
unidades monoméricas que comprenden el polimero se alternan
regularmente, por ejemplo, -A-B-A-B-. En algunas
realizaciones, las diferentes unidades monoméricas que
comprenden el polimero pueden alternar sustancialmente en
un patrén diferente, por ejemplo, -A-A-B-A-A-B- Este tipo
de alternancia se puede considerar como un bloque. En
algunas realizaciones, un mayor numero de unidades
monoméricas que comprenden el polimero puede repetirse en
una secuencia mayor antes de alternar con la repeticidn de
otra unidad monomérica en el polimero. Cuanto mayor sea el
numero de la misma unidad monomérica repetida, mayor seréa
el blogue en un polimero. En algunas realizaciones de un
polimero que comprende una composicidén de nanorred, un
blogque comprende dos unidades monoméricas de un primer tipo
y una unidad monomérica de un segundo tipo. En otras
realizaciones, un bloque puede comprender dos unidades
monoméricas de un primer tipo, una unidad monomérica de un
segundo tipo y una unidad monomérica de tercer tipo.

[00180] En algunas realizaciones, el polimero que
comprende la composicién de nanorred tiene al menos una
unidad monomérica hidrofilica vy al menos una unidad
monomérica hidrofébica. El polimero en una composicidén de
nanorred se puede preparar a partir de un copolimero de

estireno-acido maleico. El polimero en una composicidédn de
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nanorred puede ser copolimero de estireno-anhidrido maleico
hidrolizado. En algunas realizaciones, el polimero puede
ser copolimero de diisobutileno-anhidrido maleico
hidrolizado (DIB-co-anhidrido maleico). Como con SMA, el
anhidrido DIB-co-maleico no es soluble en solucidén acuosa,
pero se vuelve soluble cuando al menos una porcién de 1la
unidad monomérica de anhidrido maleico se hidroliza a 1la
forma de &4cido dicarboxilico. Lo que sigue es valido para
cada uno de SMA y DIB-co-anhidrido maleico, y una forma
resultante que contiene acido dicarboxilico soluble en agua
a partir del mismo. Debe apreciarse en el presente
documento que SMA se usa a menudo en este documento como
una abreviatura de copolimeros de estireno-dcido malico vy
DIBMA se usa como una abreviatura de copolimeros de di-
isobutileno-anhidrido maleico y que tales abreviaturas son
especificas del contexto y estas dos abreviaturas pueden
referirse a tanto la forma hidrolizada como la no
hidrolizada de estos copolimeros y un experto en la técnica
podran identificar facilmente si el copolimero estd o no en
forma hidrolizada. El uso de las abreviaturas hSMA y hDIBMA
siempre se refiere a la forma hidrolizada de estos
copolimeros.

[00181] El SMA es generalmente insoluble en
soluciones acuosas. Para aumentar la solubilidad de SMA, el

polimero se puede calentar en una solucidén de pH basico que
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conduce a gque al menos una parte de las unidades de
anhidrido maleico en el polimero se hidrolice, formando asi
hSMA. Esto significa que wuna parte de las unidades
repetidas de anhidrido maleico en hSMA se convierte
quimicamente en grupos CH adyacentes, cada uno de 1los
cuales lleva un grupo acido carboxilico colgante.
Quimicamente, esta unidad repetitiva de &cido dicarboxilico
en hSMA puede expresarse como sigue: —-CH(COOH)—CH(COOCH)-, o
una forma de sal del mismo en donde una o ambas unidades de
acido carboxilico adyacentes pueden estar en forma de acido
protonado, o una sal del mismo. En algunas realizaciones,
las unidades de &cido carboxilico adyacentes pueden estar
en forma de sal con un solo catién divalente o
multivalente. Por ejemplo, cationes divalentes %
multivalentes tales como, pero sin limitarse a, 1iones
amoniaco, 1ones <calcio, iones magnesio o 1iones hierro
ferroso o férrico.

[00182] En algunas realizaciones de una composicién
de nanorred, el porcentaje de hidrdélisis de SMA a hSMA (o
DIB-co-anhidrido maleico a hDIBMA) es una cantidad eficaz
para solubilizar sustancialmente el polimero en solucidn
acuosa en condiciones para la formacién de nanorred. En
algunas realizaciones, sustancialmente todas las unidades
de &cido maleico se hidrolizan para crear unidades de

repeticién de acido dicarboxilico en la cadena de polimero.
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En algunas realizaciones, no todas las unidades de &cido
maleico se hidrolizan.

[00183] En algunas realizaciones, al menos una
unidad monomérica hidréfila es anhidrido maleico
hidrolizado a &cido maleico o una sal del mismo y que tiene
la férmula quimica general: [-CH (COR®)CH (COR") -] . En
algunas realizaciones, esta presente un numero suficiente
de unidades monoméricas de acido maleico (por hidrdélisis de
algunas unidades monoméricas de anhidrido maleico) para que
el polimero se disuelva en solucidén acuosa en una
concentraciédn suficiente para formar una composicidén de
nanorred (ver Figura 14). Cuando todas las unidades
monoméricas de anhidrido maleico en el polimero estéan
completamente hidrolizadas (por ejemplo, polimero 2000), R®
y R’= OH (grupo funcional acido carboxilico).

[00184] En algunas realizaciones, algunas de las
unidades monoméricas de anhidrido maleico en el polimero
pueden modificarse cambiando de ese modo uno cualquiera o
mas de R°, R’ o ambos. Por ejemplo, uno cualquiera o mas de
R®, R’, o ambos pueden ser OR', OR?, NHR', NHR?, NR'2, NR?2,
y SR'. Esta modificacién se puede lograr mediante una o mas
reacciones de sustitucidén, desplazamiento o condensacidn
conocidas por los expertos en la técnica, incluidas, entre
otras, las que se establecen en la seccidén de Ejemplos.

[00185] R6, R’ o ambos, Rl, R o ambos, pueden ser un
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grupo colgante que funcionaliza la unidad monomérica de
dcido maleico en un polimero que comprende una composicidn
de nanorred. Por ejemplo, cualquiera de los grupos R de
este parrafo puede ser uno o mas de hidrdégeno, Ci1-Cyo,
cadena 1lineal o ramificada, saturado, monoinsaturado o
poliinsaturado, «ciclico alifdtico o «ciclico aromético,
policiclico, un azucar, ©piridina, pirimidina, purina,
ciclodextrina, indol, isoindol, glucdsidos y piperazina. En
algunas realizaciones, el ciclico aromatico estd alquilado.

[00186] En algunas realizaciones, el polimero tiene
unidades monoméricas hidréfobas que comprenden un polimero
que incluye una cadena de carbono insaturado que tiene
entre uno vy diez A&tomos de carbono adicionales. Por
ejemplo, estireno, p-metilestireno, cloroestireno, 2-
cloroestireno, 4-cloroestireno, fluoroestireno,
bromoestireno, propileno, isobutileno, isopreno y mezclas
de los mismos.

[00187] En otras realizaciones, la unidad monomérica
hidrofébica puede ser una cadena lineal o ramificada,
saturada, monoinsaturada o poliinsaturada, ciclica
alifatica, policiclica, ciclica aromética que tiene al
menos un anillo aromdtico. En algunas realizaciones, el
ciclico aromatico estd alquilado. Generalmente, la unidad
monomérica hidréfoba tiene desde 3 hasta 10 A&tomos de

carbono.
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[00188] Los polimeros adecuados para su uso en la
presente invencidén tienen un didmetro medio de particula.
Como se usa en este documento, “didmetro de particula” se
refiere al tamafio de un polimero en condiciones acuosas
medido por dispersién dindmica de 1luz. “Diadmetro tedrico
del polimero” se refiere al didmetro minimo tedrico de una
esfera de polimero compacto que puede calcularse como se
describe a continuacién. Un “didmetro medio de particula”
se refiere a la media del tamafio de una pluralidad de
polimeros en un entorno acuoso medido por dispersidn
dindmica de luz. El término “didmetro medio de particula”
se puede utilizar de forma intercambiable en este documento
con el término “didmetro de particula”. En la seccidén de
Ejemplos de este documento se proporcionan ejemplos, sin
limitacidén, de cbdmo medir un didmetro medio de particula.

[00189] Los polimeros pueden ser polimeros largos o
polimeros cortos. Como se usa en el presente documento, el
término "polimero largo" se refiere a un polimero con un
peso molecular superior a 40.000 g/mol, y/o una longitud de
contorno superior a 100 nm. Como se usa en este documento,
el término "polimero corto" se refiere a un polimero due
tiene un peso molecular por debajo de 40.000 Da, y/o una
longitud de contorno por debajo de 100 nm.

[00190] En algunas realizaciones, los grupos

funcionales de los polimeros adecuados para Su UsSO en
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nanorredes interactuan con cationes divalentes %
trivalentes, como el &cido maleico. La adicidén de metales
catidénicos divalentes y trivalentes neutraliza una carga
negativa del grupo carboxilato presente en el 4&cido
maleico, precipitando asi el polimero. La asociacidn
correspondiente entre el copolimero de bloques
funcionalizado «con acido maleico con un agregado de
tensioactivo hace que el agregado de tensiocactivo sea
sensible a los cationes. Por lo tanto, la adicidén de una
nanorred en soluciones que contienen altas concentraciones
de cationes divalentes y trivalentes precipitara todo el
complejo de nanorred y <cationes. En algunos casos,
concentraciones adecuadamente altas de cationes
monovalentes también pueden precipitar todo el complejo de
nanorredes % cationes asociados. Este precipitado
resultante es de naturaleza hidrbéfoba y se une a restos que
no son agua, como los hidrocarburos. A medida que pasa el
tiempo, los precipitados comienzan a flocular, por lo que
aumentan de tamafio y se vuelven mas faciles de eliminar de
la solucidén por medios fisicos como la sedimentacién o la
flotacién. Si el tensioactivo y el polimero se afladen
secuencialmente a soluciones que contienen grandes
concentraciones de un precipitante especifico de polimero,
el efecto de floculacidén y unidén de la fraccidén no acuosa

del tensioactivo se pierde porque el polimero precipita
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inmediatamente como particulas individuales y el componente
tensioactivo permanece libre para disociarse en solucidn.
En los casos en los que un precipitante que actua sobre el
tensioactivo estda presente en solucidn, la adicidn
secuencial de polimero y detergente dard como resultado
precipitados separados de polimero y tensioactivo vy se
perderd el efecto floculante.

[00191] Las realizaciones ilustrativas de esta
invencibén proporcionan una nanorred que comprende:

a) un agregado de tensioactivo que tiene un didmetro
promedio de agregado; y

b) un polimero gque tiene un didmetro medio de
particula cuyo didmetro medio de particula es igual o menor
que el didmetro medio del agregado. La nanorred resultante
tiene a menudo un didmetro mayor que el didmetro medio de
las particulas.

[00192] Otras realizaciones ilustrativas de esta
invencién proporcionan una nanorred que comprende:

a) un agregado de tensicactivo que tiene un didmetro
promedio de agregado; y

b) un polimero que tiene un diadmetro medio de
particula cuyo didmetro medio de particula es igual o menor
que el didmetro medio del agregado. La nanorred resultante
a menudo tiene un diadmetro mayor que el didmetro medio de

las particulas. Se excluyen especificamente de estas
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realizaciones las nanorredes en las que ambos:

1) el tensioactivo se selecciona del grupo que consta
de: Triton X-100m™, Triton X-305™, N-dodecil-beta-D-
maltdsido (DDM) , oleato de sodio, colato de sodio,
desoxicolato de sodio (DOC), beta-octilglucédsido (Beta-0G)
y n-6xido de lauril dimetilamina (LDAO); y

2) el polimero se selecciona del grupo gue consiste
en: SMA-2000™, SMA-2021™ y &cido Di-isobutileno-co-maleico
(DIBMA) .

[00193] Para mayor claridad, 1las realizaciones en
las que el tensiocactivo se selecciona de Triton X-100™,
Triton X-305™, DDM, oleato de sodio, colato de sodio, DOC,
Beta-0G y LDAO se incluyen en la presente invencidn siempre
que el polimero no es exclusivo y Unico de SMA-2000™, SMA-
2021™ o DIBMA. De manera similar, las realizaciones en las
que el polimero se selecciona del grupo gque consiste en:
SMA-2000™, SMA-2021™ vy DIBMA también se incluyen en la
presente invencidén siempre que el tensioactivo no sea
exclusivo y solo uno de Triton X-100™, Triton X-305™, DDM,
oleato de sodio, colato de sodio, DOC, Beta-0G o LDAO.

[00194] En algunas otras realizaciones aun, el
tensioactivo no es un fosfolipido. En algunas otras
realizaciones aun, el tensiocactivo no es un lipido.

[00195] Seleccionando una relacidn entre el didmetro

medio del agregado de tensiocactivo y el didmetro medio de
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las particulas del polimero en el intervalo de 1:Z 1, se
puede predecir que se producird la formacidén de nanorretas.
A menudo, es preferible seleccionar una relacidn entre el
didmetro medio del agregado de tensioactivo y el diametro
medio de las particulas del polimero en el intervalo de
1:<1. A menudo, es preferible seleccionar una relacidn
entre el didmetro medio del agregado de tensioactivo y el
didmetro medio de las particulas del polimero en el rango
de 1:<1, donde <1 es cercano a 1, pero aun menor dgque 1.
Esto permite el disefio de nanorredes con diferentes
tensioactivos. y polimeros variables que sean estables vy
que probablemente contengan un elevado numero de moléculas
tensioactivas. Al aumentar la captura de moléculas de
tensioactivo en nanorredes, también se pueden seleccionar
pardametros fisicos que pueden ser importantes para la
aplicacién posterior de las particulas.

[00196] Cuando se seleccionan materiales para la
preparacidén de wuna nanorred, un agregado de tensiocactivo
tiene preferiblemente un didmetro de agregado promedio
mayor que el didmetro de particula promedio de un polimero.
Esto limita la eleccidén de tensiocactivos adecuados que
pueden incorporarse en una nanorred para un tamafio
determinado de polimero; cuanto mads corto es el polimero,
més variedades de nanorredes se pueden formar. Sin embargo,

con el aumento de la longitud del polimero, las nanorredes,



63/243

que comprenden un tensicactivo que tiene un tamafio de
didmetro agregado promedio que es mayor o del mismo tamafio
en comparacidén con el didmetro de particula promedio del
polimero, pueden conducir a nanorredes mas pequefias y
estables que pueden mostrar una mayor eficiencia de
floculacidén y/o caracteristicas de flotacidén. Por lo tanto,
la seleccidn de polimeros méas largos y la seleccidn de
tensioactivos adecuados en funcién de la relacidn entre el
didmetro medio del agregado y el diédmetro medio de las
particulas del ©polimero seleccionado proporciona una
formacidén estable de nanorred con propiedades ventajosas.

[00197] En condiciones de formacidén preferidas, un
polimero, cuando estd en una particula de ©polimero
compacto, tiene un didmetro medio de particula ligeramente
menor que el tamafio del didmetro medio del agregado de
tensioactivo. En condiciones acuosas y utilizando un ligero
exceso de polimero, el tensioactivo y el polimero se
autoensamblardn en nanorredes, lo que conducirda a un
aumento de la materia precipitada en solucidén (Fig. 1A). Un
ejemplo de esta relaciétn como se muestra en los ejemplos
siguientes, donde SMA-2000™ (4 nm de didmetro, 14 nm de
longitud) y Triton X-100™ (5,3 nm de didmetro, 16,6 nm de
circunferencia) forman una nanorred (5,1 nm de didmetro, 16
nm de circunferencia) en una relacidén de 1:1 peso/peso.

[00198] Un agregado de tensiocactivo puede ser
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demasiado grande para ser abarcado por una uUnica cadena de
polimero. Esto puede conducir a la divisidén del agregado de
tensioactivo original en nanorredes méas pequefias (Fig.1C),
similar a la accién de solubilizacidén de SMA en bicapas
lipidicas (Dorr, J.M., Koorengevel, M.C., Schafer, M.,
Prokofyev, A.V., Scheidelaar, S., van der Cruijsen, E.A.w.,
Dafforn, T.R., Baldus, M., Killian. J.A. Detergent-free
isolation of KcsA in nanodiscs. PNAS. Dec 2014, 111 (52)
18607-18612) . Este reparto de tensioactivo entre polimeros
se ejemplifica en los Ejemplos siguientes con PGL1, que se
solubilizdé en particulas de 25 nm tanto en SMA-2000™ como
en SMA-725™ (Tabla 4). Sin embargo, multiples polimeros
también pueden asociarse alrededor de un gran agregado de
tensioactivo, lo que en algunos casos puede conducir a un
aumento en el tamafio de la nanorred en comparacidén con el
didmetro promedio del agregado de tensioactivo (Fig. 1D).
[00199] Un agregado de tensiocactivo también puede
ser demasiado pequefio para una longitud determinada de
polimero (Figuras 2A vy 2B, triangulos). Sin embargo,
mientras que un agregado de tensioactivo grande puede
formar una nanorred con un polimero méds pequefio, un
agregado de tensioactivo que es demasiado pequefio
permanecerad separado y no formard una nanorred con un
polimero més grande. Por ejemplo, como se establece en los

ejemplos a continuacidén, los agregados Triton X-100™ vy
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Triton X-305™ son demasiado pequefios para formar nanorredes
de manera eficiente con el polimero SMA-725™ grande, pero
pueden formar nanorredes con el polimero SMA-2000™ méas
pequefio. Esto puede deberse al panorama de energia libre
que gobierna la asociacidén de moléculas anfipaticas. Pueden
formarse agregados tensioactivos debido al equilibrio del
costo entrdépico de un ensamblaje multimolecular con la
energia libre conservada al proteger las cadenas alquilo
hidréfobas de la solucidén acuosa. Esta proteccidén de 1los
grupos hidrdéfobos del agua también se produce en los
polimeros SMA, que formaran estructuras de particulas
compactas en soluciones acuosas tamponadas. Una particula
de polimero compacta representa la formacidén de didmetro
mas pequefio que puede adoptar un polimero. En el caso de un
agregado de tensioactivo pequefioc y un polimero grande, un
aumento en el tamafio tanto del tensioactivo como del
polimero causado por su asociacidn seria, por lo tanto,
entrbépicamente inapreciable y no ocurriria en ausencia de
otro factor (Fig. 1B). Los posibles factores pueden ser
contribuciones entédlpicas tales como enlaces de hidrdgeno,
puentes de sal o interacciones electrostédticas entre el
tensioactivo y el polimero.

[00200] En algunas realizaciones, es posible
determinar el ensamblaje de nanorred usando la siguiente

férmula:
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Volumen de la columna vertebral, &tomo que no es de

hidrbégeno (C, O, S, N) = 20 A3

Volumen de anillo aromatico = 84 A®
[00201] Didmetro del agregado de tensioactivo
(Dagregado) = 2 x ((n x Vgu)/un/4 x 3) ”3, donde V es el

volumen calculado de un mondémero de tensioactivo y n es el

numero de moléculas de tensiocactivo en el agregado de

tensioactivo.
[00202] Didmetro de una micela de polimero compacto
(Dpolimero) = 2 X ((nbloque X Vbloque) /1n/4 x 3) 1/31 donde V es el

volumen calculado del bloque de polimero y n es el numero
de blogques em uma sola cadena de polimero.

[00203] Cédlculo del didmetro del polimero compacto
SMA-2000™: Mwpioque = 324 g/mol; (2 estireno, 1 &cido
maleico), Mwswazooo ® 7500 g/mol

Nploque  MWpolimero/MWpioque * 237

Vplogue = 2 anillos aromaticos, 8 atomos de carbono, 4
dtomos de oxigeno = 408 A%,

Vpolimero  DNbloque*Vploque = 23 X 408 A~ 9.384 A%;

Dpolimero = 2 X ((Nplogue X Vploque) /I/4 X 3) V3= 2 x
((9,9,384 A% /m/4 x 3) ¥ =26 A =2,6 nm

[00204] Cédlculo del didmetro del polimero compacto
SMA-2021™: Mwpioque = 324 g/mol; (2 estireno, 1 A&cido
maleico), Mwswazoz1 = 22,000 g/mol

Nploque = waolimero/MWbloque ~ 68
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Vploque = 2 anillos aromaticos, 8 &atomos de carbono, 4
4tomos de oxigeno = 408 A°;

Vpolimero = MNploque*Vbloque = 68 x 408 AP = 27,744 A°;

Dpolimero = 2 X ((Nploque X Vploque)/1m/4 X 3) V3 = 2 x
((27.744 A% /n/4 x 3) Y2 =37 A =3,7 nm

[00205] Cédlculo del didmetro del polimero compacto
SMA-725™: MwWpioque = 428 g/mol; (3 estireno, 1 &acido

maleico), Mwgwa7zs ® 130.000 g/mol

Nploque =~ MWSMA725/MWbloque ~ 308
Vpioque = 3 anillos aromaticos, 10 atomos de carbono, 4
dtomos de oxigeno = 532 A%;

Veolimero = Nploque*Vbloque = 308 X 532 A’ 7~ 163.856 A%;

Dpolimero = 2 X ((Nploque X Vblogque) /I/4 X 3) 3 = 2 x
((163.856 A’)/nm/4 X 3) '° = 68 A 6,8 nm

[00206] Cédlculo del didmetro del polimero compacto
SMA-3000™: Mwpioque = 428g/mol; (3 estireno, 1 &cido

maleico), MwWsma3z000 * 9.000 g/mol

Nploque = MusMaz000/MWploque * 21
Vpioque = 3 anillos aromaticos, 10 atomos de carbono, 4
dtomos de oxigeno = 532 A’

Veolimero = Nploque*Vbloque = 21 X 532 A% =11.172 A%

Dpotinero = 2 X ((Nplogue X Voplome) /m/4 X 3) 72 = 2 % ((1
1,1 72 A% /m/4 x 3) Y2 =28 A = 2,8 nm

[00207] Cédlculo del didmetro del polimero compacto

SMA-IBE: MwWpioque = 220.2 g/mol; (1 estireno, 1 A&cido
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maleico), Mvgua-1zg ® 65.000 g/mol

Nbloque = Mvpolimero/MWbloque ~ 295
Vpioque = 1 anillo aromatico, 6 atomos de carbono, 4
dtomos de oxigeno = 284 A°,

Vpolimero = nbloque*vbloque ~ 295 X 284 AB = 83,780 A3;
Dpolimero = 2 X ((nbloque X Vbloque)/n/4 X 3) V3= ((83/780

A%y /n/4 x 3) Y3 =54 A =5,4 nm

[00208] Cédlculo del didmetro del polimero compacto
terminado en SMA-cumeno: Mwpioque = 428 g/mol; (3 estireno, 1
dcido maleico), Mwcupene = 152 g/mol Mwsua-cumene ® 1500 g/mol

Nplock = MWsMa-cumene=MWcumene/MWploque ® 3.1

Vbloque = 3 anillos aromaticos, 10 atomos de carbono, 4
dtomos de oxigeno = 532 A°,

Vpolimero = DNbloque*Vpioque T Veumene = (3,1 x 532) + 144 A =
1.819 A°;

Dpolimero = 2 X  ((Nploque X Vpiloque)/1/4 X 3) V3 = 2 X

((1.819 A% /m/4 x 3) Y* =15 A = 1,5 nm
[00209] Cédlculo del didmetro del polimero compacto
DIBMA: MwWpioque = <226 g/mol; (18 &tomos de hidrdégeno, 12

adtomos de carbono, 4 &tomos de oxigeno), Mwprpva ~ 12.000

g/mol

Nploque = MWpreva/MwWploque ¥ 53

Vplogque = 12 atomos de carbono, 4 &atomos de oxigeno =
320 A°,

Vpolimero = Nplogue® Vblogue = 53 X 320 A’7 16.960 A3;
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Deolimero = 2 X ((Nplogue X Vploque) /T/4 X 3) 3 = 2 x ((1
6,960 A’)/n/4 x 3) P =32 A= 3,2 nm

[00210] Cédlculo del didmetro del polimero compacto
SMA-2000™ derivado de etanol: Mwpioque = 367g/mol; (22 &tomos
de carbono, 4 &tomos de oxigeno, 1 &tomo de nitrdgeno, 25

atomos de hidrdgeno), Mwperivado del etanol svazooo ® 8495 g/mol

Iqbloque = waolimero/MWbloque X 23;
Vbloque = 2 anillos aromaticos, 10 atomos de carbono, 4
dtomos de oxigeno, 1 &tomo de nitrdégeno = 468 A3;

Vpolimero = Nblogue*Vploque = 23 X 468 A’ ~ 10.764 A%;

Dpolimero = 2 X ((Nploque X Vploque)/1I/4 X 3) V3= 2 X
((10.764 A% /m/4 x 3) Y? =27 A =2,7 nm

[00211] Céalculo del didmetro del agregado de
tensioactivo x-100™:

(Dagregace) = 2 X ((n X Vo)) /m/4 X 3) 7

Ntensioactivo = 100-155,  Viensicactivo = 10 atomos de
oxigénio, 29 &tomos de carbono, 1 anillos aromdticos = 864
A3

(Dagregado) = 2 X ((1 00 X 864 A%))/m/4 x 3) ? =21 A =
52 A = 5,2 nm.

[00212] Para Tx-100, Dagregado>Dswazooos Se predice la
formacién de nanorred. Dagregado<Dsma725™; La formacidén de
nanorred es incompatible con SMA725™. Dagregado > Dswazoz1 Se
predice la formacidén de nanorred.

[00213] Célculo del didmetro del agregado de
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tensioactivo Triton x-305™:

(Dagregace) = 2 X ((n X Vo)) /m/4 X 3) 7

Ntensioactivo 30, Vtiensiocactivo 30 atomos de oxigeno, 69
dtomos de carbono, 1 anillo aromatico = 3.684 A3

(Dagregado) = 2 % ((30 x 3,684 A%))/m/4 x 3)Y3 = 59.5 A =
6 nm

[00214] Para Triton x-305TM, Dagregado>Dsma20007 Se
predice la  formacién de  nanorred con  SMA-2000™.

Dagregado<Dswa725; La formacidén de nanorred es incompatible con

SMA-725™. Dagregado > Dewazoz1 Se predice la formacién de
nanorred.
Tabla 1: Didmetros de Polimeros y Tensioactivos
Seleccionados.
MW Diametro Diametro Medido
Estimado
SMA 2000™ 7,500 Da 2.6 nm* 4 nm
SMA 2021 ™ 22,000 Da 3.7nm* NFA
SMA 725™ 130,000 6.8 nm* 10 nm
Da
Triton X-100™ 650 Da 5.4 nm 5 nm
Triton X-305™ 1500 Da 6 nm 9 nm
Triton X-45™ 400 Da NFA 91 nm

* Suponiendo un polimero completamente

generalmente esférica.

[00215]

presente invencién,

que consiste en:

45m,

Triton X-100™,

PGL1,

PGL2,

Triton X-305™,

PGL3,

PGL4,

compactado en forma

En algunas realizaciones ilustrativas de la

el tensioactivo se selecciona del grupo

PGL5,

oleato de sodio,

Triton X-
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de potasio, LDAO, monolaurato de polioxietilensorbitén,
monooleato de polioxietilensorbitén, miristato de
polioxietilensorbitan, sorbitan polioxietilen sorbitano,
polioxietilen sorbitdn palmitato, lauramidopropil betaina,
cocoil glicinato, monoéster de laurato de glucosa, laurato
de sacarosa, monooleato de sacarosa, palmitato de sacarosa,
monolaurato de glicerilo, laurato de fructosa, oleato de
potasio, é&cido oleico, é&cido palmitico, é&cido linoleico y
mezclas de los mismos. En algunas realizaciones, el
tensioactivo es una mezcla de PGL5 y oleato de sodio. En
algunas realizaciones, el tensioactivo es una mezcla de
PGL5 y oleato de potasio.

[00216] En realizaciones ilustrativas de la presente
invencién, el polimero es un copolimero de Dblogues. En
algunas realizaciones, el polimero tiene una relacidén de
grupos hidréfobos:hidréfilos de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 4:1, de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 3:1, de aproximadamente 2:1 a
aproximadamente 3:1, o aproximadamente 2:1. En algunas
realizaciones, el polimero se selecciona del grupo que
consiste en: SMA-725™, SMA 3000™, SMA-2000™ y SMA-2021™. En
algunas realizaciones, el polimero es SMA- 725™.

[00217] Las nanorredes de acuerdo con la presente
invencién se pueden preparar mezclando, en un entorno

acuoso, un polimero y un tensioactivo. A menudo es
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ventajoso afiadir suficiente tensiocactivo de modo que la
concentracién de tensicactivo sea la concentracidén micelar
concentrada (CMC). Las nanorrejas se pueden preparar en un
entorno mas claro y/o estéril y luego se pueden agregar a
una solucidén acuosa para su tratamiento posterior, o se
pueden proporcionar como partes separadas en un kit para
mezclarlas mas tarde. Las partes del kit se pueden mezclar
en un ambiente limpio y/o estéril o se pueden mezclar in
situ para la preparacién de las nanorredes directamente en
la solucidén acuosa a tratar.

[00218] En realizaciones ilustrativas, se
proporciona un método para tratar el agua producida
utilizando las nanorredes descritas en el ©presente
documento. Un ejemplo de tal método es inyectar una
solucidén de nanorredes en un flujo de liquido. La forma de
inyeccidén puede ser a través de cualquier método conocido
por un experto en la técnica y, a menudo, a través de un
eductor, tal como un eductor Venturi. La solucidén de
nanorred se puede bombear activamente al eductor o se puede
aspirar naturalmente al flujo de fluido por el efecto
venturi si hay una caida de presidén adecuada. La solucidn
de nanorred puede inyectarse en el flujo de fluido sola o
simultdneamente con un gas u otros productos quimicos del
agua. La solucidén de nanorred también se puede inyectar a

través de una bobina de inyeccidén seguida de un mezclador
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estdtico. En tal caso, puede ser necesario diluir primero
la solucidén de nanorred para facilitar la mezcla en una
tuberia.

Ejemplos

[00219] Los siguientes ejemplos son ilustrativos de
algunas de las realizaciones de la invencidén descritas en
el presente documento. Estos ejemplos no limitan el
espiritu o alcance de la invencidén de ninguna manera.

[00220] En los siguientes Ejemplos, de 1 a 14, se
utilizaron los siguientes métodos, reactivos y materiales.

Reactivos y materiales:

[00221] A menos que se indique lo contrario, todos
los productos quimicos se adgquirieron de Sigma-Aldrich™
Canada. El poliglicerol-10-palmitato (PGLYS), el
poliglicerol-10-oleato (PGL1l), el poliglicerol-10-estearato
(PGL3), el poliglicerol-10-laurato 1 (PGL2) y 2 (PGL4) se
adquirieron de Shandong Binzhou New Material Technology
Co.™, Ltd. El copolimero de bloques de anhidrido maleico de
estireno se adquiridé de Cray Valley™ (SMA-2000™) o Jiaxing
Huawen Chemical Co.™, Ltd (SMA-725™) .

Preparacidén de soluciones madre de polimero

concentrado de sma-725™ y sma-2000™

[00222] Para la preparacidén de copolimeros de acido
estireno maleico, primero se triturdé SMA-725™ hasta obtener

un polvo fino, mientras que se comprd SMA-2000™ en forma de
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polvo. Posteriormente se incubaron 5% (peso/vol.) de SMA-
725™ y SMA-2000™ prehidrolizados en hidréxido de potasio
500 mM a 80 °C con agitacidén durante 5 horas o hasta que la
solucidén se hubo aclarado. Las soluciones se pasaron a
través de un filtro de 10 um para eliminar las particulas
no hidrolizadas, luego se precipitaron mediante la adicidn
gota a gota de HC1 12 M con agitacidén hasta pH < 2. El
polimero precipitado se filtré (10 pm), se lavd 3 veces con
100 ml de HC1l diluido (50 mM), 3 veces con 100 ml de agua
ultrapura, luego se deja secar a temperatura ambiente
durante 72 horas. La solucidén madre de polimero concentrada
se prepard luego resuspendiendo 200 mg del polimero seco en
agua ultrapura y ajustando el pH de la suspensidén a 7
mediante la adicidén gota a gota de hidrdéxido de sodio. La
solucidén de polimero transparente resultante se ajustd
luego a un volumen final de 10 ml y una concentracidén final
del 2% (peso/vol.). Todas las soluciones madre de polimero
se prepararon de acuerdo con este procedimiento vy se
diluyeron en consecuencia en agua destilada antes de su
uso.

[00223] Se utilizaron soluciones madre de polimero
preparadas de acuerdo con el procedimiento inmediatamente
anterior en los ejemplos expuestos en las siguientes
secciones; incluso si se hace referencia a un polimero solo

por su nombre o nombre comercial.
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Preparacién de soluciones madre de tensioactivo.

[00224] Se prepararon soluciones madre de Triton X-
100™, Triton X-305™ y Triton X-45™ mezclando 300 mg de
tensioactivo en un volumen final de 30 ml de agua
ultrapura. Se prepararon soluciones madre de PGL1, PGL3 o
PGL5, respectivamente, pesando 1 g, 500 mg o 330 mg,
respectivamente. La cantidad pesada del tensioactivo
seleccionado se resuspendidé en 10 ml de agua ultrapura y se
mezcld con un homogeneizador manual hasta que se emulsiond
para producir cada solucidén madre de tensioactivo PGL
respectiva. Para todas las demds soluciones madre de
tensioactivo, se disolvieron 300 mg de tensiocactivo en 30
ml de agua ultrapura para formar soluciones madre al 1%.

Ensayos de formacidén de nanorred:

[00225] Se mezclaron polimero concentrado (solucidn
de reserva del 0,5% peso/vol.) y tensioactivo (solucidén de
reserva del 1% peso/vol.) en un tubo de microcentrifuga. La
cantidad de cada solucidén madre empleada dependid de la
relacidén de tensioactivo a polimero deseada en los ejemplos
que siguen. Las soluciones madre concentradas combinadas en
el tubo de microcentrifuga se diluyeron luego hasta un
volumen final de 1 ml en agua ultrapura. Los tubos se
mezclaron mediante inversidén manual 3 veces, se dejaron
reposar durante 5 minutos y luego se introdujo 1 gota

(aproximadamente 10 wul) de 4&acido clorhidrico 12 M para
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estimular la precipitacién de nanorred. Los tubos se
mezclaron 3 veces por inversidén, se dejaron reposar a
temperatura ambiente durante 5 minutos. Para detectar 1la
formacién de nanorredes, se midié la absorbancia del
contenido del tubo a 540 nm.

Medicidén de tamafio con dispersién dindmica de luz

(dls) :

[00226] Se midieron el tamafio de ©particula de
polimero, el tamafio de agregado de tensiocactivo y el tamafio
de nanorred usando dispersidén de luz dindmica (Zetasizer
Nano 7ZS™). En resumen, se prepararon soluciones de
tensioactivos al 0,5% peso/vol en Tampdédn A (20 mM Tris-HC1
{Tris (hidroximetil)aminometano}, pPH 7). Los tensioactivos
se mezclaron en una proporcién de 1:1 (peso/peso) con el
polimero indicado y se dejaron reposar durante 5 minutos a
temperatura ambiente. Ademéds, las muestras de solo polimero
y solo tensiocactivo, respectivamente, se mezclaron con un
volumen equivalente de Tampdén A y se incubaron durante un
periodo de tiempo equivalente. Después de 5 minutos, se
eliminaron los agregados grandes y el polvo de las
soluciones mediante un filtro de 0,2 uM, seguido
inmediatamente por la medicién del tamafio mediante
dispersién dindmica de la luz (absorbancia a 540 nm).
Durante el dimensionamiento, las muestras se diluyeron gota

a gota en Tampdédn A  para obtener un indice de
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polidispersidad oéptimo (<0,5) para las mediciones. Los
valores numéricos se tomaron como una medida del didmetro
para los diametros de agregado de tensiocactivo, nanorred y
particulas de polimero.

Experimentos de velocidad de floculacidn:

[00227] Se formaron nanorredes de oleato de sodio al
1% mediante la adicidén de 1:1 (p:p) del polimero SMA vy
oleato de sodio indicados. A continuacidén, las soluciones
de nanorred de oleato de sodio se diluyeron al 0,02% en
volumen en 1 ml de agua ultrapura y se dejaron reposar
durante 5 minutos a temperatura ambiente (21 °C) en una
cubeta de poliestireno. Posteriormente, las nanorredes se
desestabilizaron mediante acidificacién (1 gota de HC1 12
M) yv se mididé la absorbancia a 540 nm. La sedimentacidén del
fléculo de nanorred de oleato de sodio precipitado se
siguié a lo largo del tiempo. Como control, también se
siguidé el comportamiento de sedimentacidédn de los agregados
de oleato de sodio acidificados a lo largo del tiempo.

Ejemplo 1

[00228] Caracterizacidén por tamafio de agregados
tensioactivos no idbénicos.

[00229] Se 1llevdé a <cabo wuna comparacidén de 1la
formaciédn de nanorretas con un polimero relativamente méas
pequefio (SMA-2000™) vy un polimero SMA relativamente més

grande (SMA-725™), usando la misma serie de tensiocactivos.
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Cada uno de estos polimeros son copolimeros de bloques de
estireno y acido maleico. Los promedios de peso molecular
para SMA-2000™ vy SMA-725™ son 6.000 Da y 130.000 Da,
respectivamente.

[00230] Para examinar la relacidén entre el tamafio de
particula de polimero vy el tamafio del agregado de
tensioactivo en la formacidén de nanorretas, se ensayaron
tensioactivos de cada uno de los tensioactivos de la serie
Triton™ X y poligliceril-10-alguilo (PG). En primer lugar,
se midié el diametro agregado medio del tensioactivo
mediante dispersidén dindmica de la luz (Tabla 2). Para la
serie de tensiocactivos Triton™ X, cuanto mayor es el
balance de lipidos hidréfobos (HLB) del tensiocactivo, menor
es el diédmetro promedio del agregado (Drx-45>Drx-305%Drx-100) -
Esto puede deberse al aumento del componente del grupo de
cabeza hidréfilo del tensioactivo, que puede conducir a una
mayor curvatura del agregado de tensiocactivo y, por tanto,
a un didmetro medido més pequefio del agregado. Para la
serie PG de tensiocactivos, los didmetros agregados medidos
no se ajustan a esta tendencia, posiblemente debido a las
diferentes longitudes y grados de saturacidén en las cadenas
alquilo de los tensioactivos, que pueden alterar el
empaquetamiento de mondémeros y posiblemente la estructura

del agregado.

Tabla 2. Caracterizacién Dindmica de la Dispersién de Luz de Agregados
Promedio de Surfactante y Polimeros SMA Activados.
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Tabla 2. Caracterizacién Dindmica de la Dispersién de Luz de Agregados
Promedio de Surfactante y Polimeros SMA Activados.
Ini;gi-de Diametro Equilibrio Carbones de
Surfactante Aditivo . . Agregado Lipidico Cadena
Dispersidad . : 1s
(PDI) Promedio (nm) Hidrofdébico Alquilo
0.5% Triton X-305™ 0.162 9.913 17.3 12
0.5% Triton X-45™ 0.467 90.7 9.8 12
0.5% Triton X-100™ 0.246 5.327 13.5 12
0.5% PGL1 0.356 46.05 10.5 18
0.5% PGL 2 0.169 96.66 12 12
0.5% PGL 3 0.541 304.9 11 16
0.5% PGL 4 0.109 69.98 14 12
0.5% PGL 5 1 557 10.5 18
0.5% Oleato de soédio NA 392 18 18
Diametro de .
Polimero PDI Particula Longitud del
. Contorno
Promedio (nm)
0.5% SMA-2000™ 0.945 4.305 14nm
0.5% SMA-725™ 0.418 10.73 349nm
Ejemplo 2
[00231] El autoensamblaje de nanorredes puede estar

impulsado por factores que incluyen el didmetro medio de

particula del polimero, el didmetro medio del agregado de

tensiocactivo y la relacidn (peso/peso) de polimero a

tensioactivo en soluciédn.

[00232] Aqui, el analisis de la formacidén de

nanorred comenzd buscando determinar si cualquier

combinacién dada de tensioactivo y polimero conducia a la
coprecipitacidédn de tensiocactivo y polimero en un complejo

tras la acidificacién de la solucidn (Fig. 2). Cada uno de

los tensioactivos de las series PG vy Triton™ son

generalmente estables en solucidén 4&cida. Sin embargo, se
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observa que la serie de tensioactivos PG puede degradarse
lentamente en condiciones muy acidas. Al combinar
soluciones de un polimero SMA dado y tensiocactivo de 1la
serie PG o Triton™, e 1incluso cuando las particulas de
polimero vy los agregados de tensioactivo interactuan,
prevalece una carga negativa general. Esa carga se puede
neutralizar mediante protonacidén (mediante la adicidén de
una fuente de protones, por ejemplo, &cido). Tras tal
neutralizacién, se forma inmediatamente un precipitado
voluminoso y comienza a flocular y sedimentar fuera de la
solucién. La formacidn de este precipitado se puede medir
mediante cambios en la absorbancia de la solucién a 540 nm,
una medida de la turbidez de la solucién. La velocidad y la
cantidad de formacidén de turbidez en cualgquier solucidn
dada se toma como una medida de la formacidédn de nanorred.

[00233] Triton X-100™, Triton X-305™ y Triton X-45™
mostraron coprecipitacidén de tensiocactivo y polimero tras
la adicién de tensioactivo (figuras 2A, 2By 2C,
cuadrados) . Una vez por encima de la relacidén 1:1
(peso/peso) de tensioactivo a polimero, la adicidén de un
exceso de tensioactivo no aumentd significativamente la
precipitacién. Esto sugiridé que una vez que el polimero
estd saturado, la adicidén de un exceso de tensioactivo no
se incorpora a la composicidén de nanorred.

[00234] En el caso de Triton X-305™, el exceso de
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tensioactivo (500 ppm) condujo a la resolubilizacién del
precipitado de nanorred (Fig. 2A, cuadrados). Se observd
una tendencia similar con Triton X-100™, pero fueron
necesarias concentraciones mucho mas altas (> 500 ppm) para
provocar la solubilizacién del precipitado de nanorred
(Fig. 2B, cuadrados). En el caso de Triton X-45™, el
tensioactivo a altas concentraciones es turbio, lo que
evita la diferenciacién entre la precipitacidén de nanorred
y los agregados de tensioactivo basal, por lo gque no se
detectd resolubilizaciédn.

[00235] En la proporcidén de 1:1 (peso:peso), el
polimero SMA-2000™ fue capaz de formar nanorredes vy
coprecipitar con cualquiera de los tensioactivos de 1la
serie Triton™ (figuras 24, 2By 2C, cuadrados) . A
continuacidén, para probar el efecto de la longitud del
polimero sobre la formacidén de nanorred, se repitieron los
experimentos con el polimero de mayor peso molecular SMA-
725™, En contraste con SMA-2000™, SMA-725™ solo fue capaz
de formar nanorredes <con los agregados tensioactivos
relativamente méds grandes formados por Triton X-45™ (Fig.
2A, 2B y 2C, triangulos).

[00236] Estos experimentos se repitieron usando los
mismos dos polimeros SMA pero con la serie PG de
tensioactivos. En casi todos los casos, la serie PG de

tensioactivos pudo coprecipitar con ambos polimeros, lo que
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indica la formacidén de nanorredes. Estos resultados son
consistentes con los grandes diametros agregados de 1los
tensioactivos PG registrados por la dispersidn dindmica de
la luz (Tabla 2). El1 didmetro agregado mas pequefio del
tensioactivo registrado fue de 46 nm para el poliglicerol-
10-monoleato (PGL1l), casi 4 veces mayor que el promedio
medido didmetro de particula del polimero solo particula
formada por SMA-725™ (10,7 nm, Tabla 2).

Ejemplo 3

[00237] La relacidén del tamafio de particula promedio
del polimero con el didmetro agregado promedio del
tensioactivo es un factor significativo que impulsa la
formacidén de nanorred.

[00238] Para entender por qué el tamafio de particula
promedio del polimero puede ser importante para la
formacién de nanorredes, se midieron los didmetros de
particula promedio de las particulas de polimero en una
solucidén tamponada mediante dispersién de luz dindmica
(Tabla 2). Aungque cada polimero es una cadena extendida que
tiene una longitud de contorno (nm) en condiciones béasicas,
la formacién de cadena extendida no existe necesariamente
en otras condiciones de solucidén. Por ejemplo, en una
solucidén tamponada a pH neutro, los polimeros adoptardn a
menudo una estructura de particulas compacta que tiene un

didmetro medio de particulas medible y calculable.
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[00239] Por ejemplo, considere el SMA-2000 ™ en las
mediciones de dispersién de 1luz dindmica. Aungque el SMA-
2000™ tiene una longitud de contorno de 14 nm, el polimero
formé una particula compacta que tiene un didmetro medio de
particula de ~ 4 nm (Tabla 2). Para SMA-725™, el polimero
formé una particula gque tenia un didmetro de particula
promedio de ~ 10 nm a pesar de una longitud de contorno de
casi 350 nm (Tabla 2).

[00240] Ademas, y también a partir de nuestros
resultados de dispersidén de 1luz dindmica, se observd que
tanto el Triton X-100™ como el Triton X-305™ formaron
agregados tensiocactivos que tenian didmetros promedio de
agregados por debajo de 10 nm (Tabla 2). Por el contrario,
Triton X-45™ formé un agregado que tenia un didmetro
promedio de agregado de 90 nm (Tabla 2). A pesar de que los
tres tensioactivos forman nanorredes con SMA-2000™, solo
Triton X-45™ formdé una nanorred con SMA-725™ (Fig. 2C,
tridngulos).

[00241] A partir de estos resultados, si un
tensioactivo tiene un didmetro de agregado medio mayor gque
el didmetro medio de particula de un polimero, esa
combinacidén de tensioactivo polimérico formara una
nanorred. En consecuencia, como cada tensioactivo de 1la
serie PG formaba un agregado gque tenia un didmetro de

agregado promedio de al menos 40 nm, tanto el SMA-725™ como
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el SMA-2000™ pudieron interactuar vy formar nanorredes
(Tabla 3).
Tabla 3. Formacién de Nanorred con Tensioactivo de la Serie PGL y SMA-725™ vy
SMA-2000™
Relacién de
Tensioactivo Tensioactivo a Control SMA-725™ SMA-2000™
Polimero (p/p)
(Absorbancia a | (Absorbancia a | (Absorbancia a
540 nm) 540 nm) 540 nm)
PGL1 0 0.001 0.107 0.162
PGL1 0.5 0.022 0.192 0.272
PGL1 1 0.035 0.322 0.475
PGL1 1.5 0.053 0.453 0.981
PGL1 2 0.101 1.06 1.793
PGL1 5 0.195 2.333 2.245
PGL2 0 NA 0.11 0.14
PGL2 0.5 NA 0.124 0.272
PGL2 1 NA 0.141 0.22
PGL2 1.5 NA 0.14 0.223
PGL2 2 NA 0.184 0.253
PGL2 5 0.12 0.269 0.529
PGL2 10 0.562 2.063 2.249
PGL2 20 0.143 1.296 2.261
Triton X-305™ 0 0 0.021 0.042
Triton X-305™ 0.5 -0.001 0.051 0.031
Triton X-305™ 1 -0.003 0.057 0.457
Triton X-305™ 2 -0.005 0.062 0.512
Triton X-305™ 5 -0.002 0.068 0.02
Triton X-100™ 0 -0.006 0.024 0.042
Triton X-100™ 0.5 -0.009 0.047 0.075
Triton X-100™ 1 -0.006 0.073 0.163
Triton X-100™ 2 -0.006 0.144 1.149
Triton X-100™ 5 0.008 0.131 1.728
Triton X-100™ 10 -0.006 0.003 1.54
Triton X-100™ 20 0 0 0.903
Triton X-45™ 0 -0.01 0.022 0.043
Triton X-45™ 0.5 0.017 1.333 1.781
Triton X-45™ 1 0.091 1.398 1.848
Triton X-45m 2 0.139 1.724 1.866
Triton X-45™ 5 0.378 1.594 NA
Triton X-45™ 10 0.978 NA NA
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Ejemplo 4

Efecto de la longitud del polimero sobre el tamafio de

la nanorred.

[00242] Para medir el tamafio de las nanorredes,
utilizamos dispersién de luz dindmica. Las nanorredes
generalmente tenian didmetros de nanorred mas pequefios que
el diédmetro agregado promedio del tensioactivo (Tabla 4).
Esto sugiere que el polimero pudo compactar o disociar
parcialmente los agregados tensioactivos. Sin embargo, en
algunos casos, la adicidén de los polimeros dio como
resultado nanorredes que tenian didmetros de nanorred sin
cambios en el tamafio, o incluso un didmetro de nanorred
mayor en comparacidén con el didmetro promedio del agregado
del agregado de tensioactivo solo, especialmente en 1los
casos de PGL 2 y Triton X-45™ (Tabla 4). Curiosamente,
estos dos polimeros a menudo formaban nanorredes de
diferentes tamafios con los mismos tensioactivos. Los
tensioactivos con pequefias cadenas alquilo (PGL4 y PGL 2,
NCH2 = 12) formaron nanorredes con SMA-2000™ que eran de 2
a 4 veces mas pequefias que las formadas por SMA-725™ (Tabla
4) . Sin embargo, y sorprendentemente, el polimero SMA-725™
de mayor longitud de contorno generalmente formd nanorredes
con diametros de nanorred méas pequefios que los formados por
SMA-2000™ cuando se emplearon tensiocactivos con cadenas

alquilo largas (carbonos de cadena alquilo> 12) (Tabla 2).
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Este tamafio de nanorred méds pequefio puede deberse a 1la

disminucién de los requisitos de energia libre de un solo

polimero largo (SMA-725™) gque estabiliza un agregado de

tensioactivo en comparacidn con las contribuciones

entrbépicas mas altas de multiples polimeros mas pequefios

(SMA-200™) que estabilizan el mismo agregado de

tensioactivo.

Tabla 4: Mediciones de Dispersidén Dindmica de Luz Mezclas de Tensioactivos de Varios

Polimeros
Indice de Cambie'de
. s 2 tamafio Carbonos de
Polimero Tensioactivo . POI{ Diametro de relativo al Cadena
Dispersidad Nanorred (nm) agregado de alquilo
(PDI) Tensioactivo*
SMA-2000™ PGL1 0.471 23.54 -49% 18
SMA-725™ PGL 1 0.379 24.49 -48% 18
SMA-2000™ PGL2 0.269 95.38 1% 12
SMA-725™ PGL 2 0.188 178.4 85% 12
SMA-2000™ PGL 3 0.339 116.2 -62% 16
SMA-725™ PGL 3 0.511 24.32 -92% 16
SMA-2000™ PGL 4 0.52 8.074 -89% 12
SMA-725™ PGL 4 0.225 44.81 -36% 12
SMA-2000™ PGL 5 0.45 544.6 1% 18
SMA-725™ PGL 5 0.49 366.4 -35% 18
SMA-2000™ TX-100™ 0.51 5.123 -4% 12
SMA-725™ TX-100™ ND ND NA 12
SMA-2000™ TX-305™ 0.392 3.543 -62% 12
SMA-725™ TX-305™ ND ND NA 12
SMA-2000™ TX—-45™ 0.342 220.3 144% 12
SMA-T725™ TX-45™ 0.357 101.5 12% 12
SMA-2000™ Oleato de Na 0.426 53.24 -75% 18
SMA-725™ Oleato de Na 0.445 34.43 -91% 18
Ejemplo 5
[00243] Este ejemplo compara los tamafios de didmetro

de particula promedio del polimero con la estabilidad de

una nanorred de ese polimero cuando el didmetro agregado
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promedio del tensiocactivo se mantiene constante. Se
compararon las eficiencias de floculacidén (por ejemplo, la
velocidad de formacién) de las nanorredes de oleato de
sodio formadas por SMA-2000™ vy SMA-725™ (Fig. 3A). E1
oleato de sodio forma un gran agregado de tensioactivo que
tiene un didmetro promedio de agregado de 392 nm (Tabla 2)
y, por lo tanto, es compatible con SMA-2000™ y SMA-725™
para la formacién de nanorred, el oleato de sodio tiene una
cadena alquilo larga (NCH2 = 18). El oleato de sodio libre
en solucidn precipitaréd, pero se producird poca floculacidn
o0 sedimentacidédn (Fig. 3B). Sin embargo, en nanorredes que
contienen SMA-725™, tras la desestabilizacidén por cambio de
pH (Fig. 3C), la interaccién entre el polimero que
interactia y el oleato de sodio se precipita y se agrega
rapidamente. Esta agregacidén se produce rapidamente, lo que
indica la desestabilizacién de la nanorred (Fig. 3C). Por
el contrario, el polimero de cadena corta SMA-2000™ forma
nanorredes a base de oleato de sodio que no floculan muy
bien. Esto es evidente debido a la sedimentacién
comparativamente mas lenta de las nanorredes precipitadas
basadas en oleato de sodio SMA-2000™ (Fig. 3D). La
floculacién de nanorredes desestabilizadas se midibd
cuantitativamente observando el aclaramiento de la solucidn
después de la desestabilizacidén del polimero (Fig. 3E). Las

mediciones cuantitativas de velocidad 'y —calidad de
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floculacidén, respectivamente, respaldaron las observaciones
cualitativas de que las nanorredes de oleato de sodio
formadas por un polimero mas largo presentan una cinética
de agregacidén mas rapida y, por lo tanto, son més faciles
de eliminar fisicamente cuando se utilizan para el
tratamiento de aguas residuales (Fig. 3E).

Ejemplo 6

Adicién de nanorredes para la captura de aceite vy

s6lidos en suspensidén del agua producida

[00244] En este ejemplo, se emplearon muestras de
agua de retorno 'y muestras de agua producida con
nanorredes. Las muestras de agua utilizadas procedian de
las actividades tipicas de produccién de petrdleo de la
Formacidén Bakken. Se mididé el contenido de hidrocarburos de
las muestras de agua antes y después de la exposicidn a las
nanorredes. Se afiadieron nanorredes gque comprendian SMA-
2000™ y Triton X-100™ a las muestras de agua de retorno asi
como a las muestras de agua producida. Los sbélidos de las
mezclas resultantes se eliminaron luego por filtracidén. A
continuaciédn, se volvid a medir el contenido de
hidrocarburos de cada filtrado recuperado de las muestras
de agua tratadas.

[00245] Los resultados se muestran en la Tabla 5 a

continuaciédn.



89/243

Tabla 5: Contenido de Hidrocarburos del Reflujo y Agua Producida de la Formacidén Bakken
Antes y Después del Tratamiento de Nanorred. (nanorredes 250 ppm, 10 micron filtracidn
de 10 micrones, ppb=partes por mil millones)

Agua de Agua Producida
Retorno (ppb) (ppb)
2 RETIRO 2 RETIRO
ADDICION PRE ADICION PRE
NANORRED POSTPREOCIPITAD NANORRED POSTPREOCIPITAD
Hidrocarburos de Petrédleo
Extraibles (Cpo-C.9) 378,000 11,500 9,410 1,180
Hidrocarburos de Petrdleo
Extraibles (C,9-C32) 276,000 11,000 8,640 1,450
Hidrocarburos agregados 1,020,000 1,430 4,44 ND
*(6-10)
Ejemplo 7

Optimizacidn de nanorredes para la remediacién

selectiva de hierro a partir del agua producida (nanorredes

como plataforma para la eliminacidn selectiva de

contaminantes)

[00246] Se seleccionaron varios tensioactivos
diferentes para identificar un tensioactivo adecuado con el
que preparar una nanorred selectiva de hierro. Ademds, se
ensaybé una particula de lipido SMA (lecitina). En un
procedimiento de cribado, se identifica la nanorred
selectiva de hierro que puede capturar de forma selectiva
el hierro del agua producida por operaciones de gas vy
petrdéleo no convencionales. Una vez que se identifica el
tensioactivo, la formulacidén de nanorred puede refinarse
mas para eliminarla facilmente mediante flotacién por aire
disuelto y/o filtracidn.

[00247] Cada uno de los oleatos de sodio, CAPB™,

(COCAMIDOPROPYL BETAINE), PGL1, PGL2, PGL3, PGL4, PGLW vy
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cocoilglicinato, se formaron en nanorredes utilizando el
polimero SMA-2000™ con wuna relacién de 5:1 peso/peso.
(tensiocactivo:polimero). También se ensayd una formulacidn
de lipido-SMA (lecitina y SMA-2000™). Las nanorredes se
agregaron a soluciones que comprenden hierro disuelto en
tres concentraciones diferentes de cationes divalentes
(4000 ppm, 400 ppm y 40 ppm). También se probaron un primer
control sin nanorred afiadida y un segundo control con KOH
afladido. Se llevaron a cabo dos experimentos separados. En
el primero, las soluciones con nanorredes o SMA-lecitina
afiadidas se dejaron durante la noche y luego se filtraron.
En el segundo, las soluciones con nanorredes y SMA-lecitina
afiadidas se dejaron durante 10 minutos y luego se
filtraron. Los controles también se filtraron una vez
transcurrido el tiempo requerido.

[00248] El oleato de sodio y el monoestearato de
poligliceril-10 (PGL5) mostraron buenas propiedades de
direccionamiento para la captura de hierro en nanorredes
basadas en SMA-2000™. PGL5 (PGLW) muestra una eliminacidn
mas consistente en el rango de concentraciones de calcio.
Por el contrario, los resultados cuando se toman en
conjunto en todos 1los tensioactivos probados tienden a
mostrar una eliminacidén relativamente mejor a 400 ppm de
calcio y relativamente peor a 4000 ppm. La serie de

tensioactivos PGL parece ser generalmente insensible a la
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concentracién de calcio. Los tensiocactivos con alta
afinidad de unién por el hierro (por ejemplo,
cocoilglicinato) parecen verse mas afectados negativamente
por la concentracién de iones calcio. Los resultados se
muestran graficamente en las Figuras 4 y 5.

Ejemplo 8

[00249] Se prepararon catorce (14) nanorredes
diferentes. Cada nanorred comprendia SMA-2000™ o SMA-725™ y
uno de los siguientes tensiocactivos: oleato de sodio, PGLZ,
PGL3, cocoilglicinato. También se probdé una formulacidn de
SMA-lecitina. A continuacién, se afiadidé cada una de 1las
nanorredes a diversas soluciones que comprendian

. En un primer

concentraciones variables de iones Fe?" y Ca
experimento, las soluciones tratadas se dejaron durante 10
minutos. En un segundo experimento, las soluciones tratadas
se dejaron durante 12 horas. Los resultados indican que las
nanorredes SMA-2000™ parecen relativamente mejores para
eliminar el hierro que las nanorredes SMA-725™. Las
concentraciones crecientes de cationes divalentes como el
calcio parecen disminuir en general la capacidad de unidn
de hierro de las nanorredes. También se probd un control
sin nanorredes y tratado solo con KOH. Los resultados se
muestran graficamente en la Figura 6.
Ejemplo 9

[00250] Se prepararon cuatro (4) nanorredes
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utilizando SMA-725™ como polimero y utilizando uno de 1los
siguientes tensiocactivos: PGL2, PGLW, oleato de sodio vy
glicinato de cocoilo. También se probd un control de SMA-
lecitina. Se prepararon soluciones que comprenden iones de
hierro en una proporcién de 75:25 Fe’': Fe?*, a una
concentracién de 100 ppm. A continuacidén, se afiadid una de
cada una de las cuatro nanorredes y la formulacidédn de SMA-
leticina a una solucidén de hierro separada y se dejod
reposar durante 10 minutos o 12 horas. También se probd un
control sin nanorredes vy tratado solo con KOH. Los
resultados, representados graficamente en la Figura 7,
muestran generalmente que el aumento del tiempo de
residencia de la solucién de hierro tratada con nanorredes
aumenta generalmente la cantidad de hierro eliminado.

Ejemplo 10

[00251] Se prepararon seis nanorredes diferentes
utilizando oleato de sodio como tensioactivo y tres
polimeros diferentes. Cada polimero se usd para preparar
dos nanorredes, la primera de las cuales comprendia una
relacién de 1:5 peso/peso de tensiocactivo polimérico y la
segunda comprendia una relacién de 1:1 peso/peso. Los
resultados se muestran graficamente en la Figura 8. La
figura muestra en general que el aumento de la
concentracién de tensioactivo dentro de una nanorred

aumenta la eliminacién de hierro. Esto sugiere que la
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eliminacién de hierro depende, al menos en parte, de la
concentracién de tensiocactivo dentro de la nanorred y no

depende Unicamente del pH de una mezcla de nanorred.

Ejemplo 11
[00252] Se prepararon nanorredes que comprendian
SMA-725™ 'y uno de los siguientes tensioactivos: PGL5,

cocoil glicinato u oleato de sodio y una formulacidn de
lecitina SMA y cada una se afiadid® a una muestra separada de
agua producida. El agua producida comprendia 500 ppm de
aceite, >100,000 ppm, sbélidos disueltos totales (TDS) vy
>10,000 ppm de cationes divalentes. También se probaron un
primer control sin nanorred vy un segundo control sin
nanorredes vy tratado solo con KOH. Los resultados se
muestran en las Figuras 9 y 10. Generalmente, los
resultados indican que las nanorredes a base de oleato de
sodio proporcionan una combinacidén relativamente mejor de
eliminacién de aceite y eliminacidén de hierro en muestras
de agua producidas reales.

Ejemplo 12

Las nanorredes de oleato de sodio se pueden ajustar

mediante una pequefla adicidén de monoestearato de

poliglicerilo 10 para mejorar la flotacidédn (nanorred opgw)

[00253] Se prepard una nanorred OPGW compuesta por
SMA-725™, un 75% de oleato de sodio, un 25% de

monoestearato de poligliceril-10, polimerotensioactivo de
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relacién 1:1 en peso. A continuacidén, se afiadieron las
nanorredes a muestras de agua producidas gque tenian niveles
variables de cationes divalentes elevados (10 ppm de
hierro, 50 ppm de hierro y 100 ppm de hierro) y se dejaron
durante 10 min. Luego se filtraron 1las muestras y se
analizaron el contenido de hierro (Figura 11A), el color
(Figura 11B) y la turbidez (Figura 11C) del filtrado de las
muestras de agua tratada. También se probaron un primer
control sin nanorredes afiladida y un segundo control sin
nanorredes 'y tratado solo con KOH. Los resultados
generalmente indican gque la nanorred OPGW proporciona una
radpida eliminacién tanto de hierro como de petrdleo y gas
de las muestras de agua producidas y en presencia de
cationes divalentes elevados.

Ejemplo 13

Las nanorredes opgw mejoran la eliminacidén basada en

la flotacién de aire disuelto (daf) de hierro e

hidrocarburos del agua producida.

[00254] La nanorred OPGW se prepard como se indica
anteriormente y se afiadidé a las muestras de agua producidas
que luego se trataron mediante flotacidén por aire disuelto
(DAF), seguido de filtracidén. Antes de la adicidn de
nanorredes y nuevamente después de la filtracidén, las
muestras se analizaron para determinar el contenido de

hierro, el color y la turbidez. También se probd un control
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sin nanorred afiadida. La concentracidén de hierro total del
filtrado de 1las muestras de agua tratadas se determind
mediante el método Ferrozine. Un <color amarillo es
indicativo de hidrocarburos disueltos y el hierro coloidal
se mididé mediante absorbancia a 350 nm. La turbidez se
midié mediante absorbancia a 540 nm. Los resultados se
muestran graficamente en la Figura 12.

Ejemplo 14

[00255] Tratamiento de agua producida con nanorredes

OPGW (SMA-725™, un 75% de oleato de sodio, un 25

o°

de
poligliceril-10 monoestearato, polimero tensioactivo de
relacidén 1:1), un primer control con agua producida sin
tratar y un segundo control sin nanorredes y solo 1la
filtracidén se probd para la concentracidn de metales y para
los hidrocarburos de petrdéleo extraibles. Todas 1las
muestras se mezclaron vigorosamente con la adicidén de aire
durante 10 minutos. Los resultados se muestran en la Figura
13.

[00256] En los siguientes Ejemplos 15-21, se usaron
los siguientes métodos, reactivos y materiales.

Ejemplos de reactivos y materiales 15-21:

[00257] El polimero de poli(estireno-co-anhidrido
maleico) se adgquiridé de Jiaxing Huawen Chemical Co™, Ltd
(SMA-725™, lote n° S190405A01) o Cray Valley™ (SMA-2021™,

lote n° 204222A; SMA-2000™, lote n°® PS16072901 y SMA-3000™,
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lote n°® PS16111302). Los polimeros SMA-725™ y SMA-2021™ se
trituraron hasta obtener un polvo fino antes de su uso. Se
adquirié poli(dcido diisobutileno-a/f-maleico) (DIBMA™,
lote n° 4217473) de Anatrace, mientras que los polimeros
poli(estireno-co-anhidrido maleico), terminados en cumeno
(terminado en SMA-cumeno, lote n® 08728HN) y poli(estireno-
co-anhidrido maleico), éster isobutilico parcial (SMA-IRE,
lote n° 09918JN) se adguirieron de Sigma Aldrich.

[00258] Tensioactivos no idénicos 4-(1,1,3,3-
tetrametilbutil) fenil-polietilenglicol Triton™ X-100, lote
n® SLBX5574; Triton™ X-305 (70% en H20), Lote n°® SLBX0207;
Triton™ X-45, Lote n® SLBX0207; CAS n°® 9002-93-1), laurato
de sorbitadn (Span 20™; CAS n° 1338-39-2, Lote n°® MKCF5665),
monolaurato de polietilenglicol sorbitdn (Tween 20™; CAS
n°9005-64-5, Lote n° SLBW9887) monopalmitato de
polietilenglicol sorbitadn (Tween 40™; CAS n°® 9005-66-7,
Lote n°® MKBV6853V), monoestearato de polietilenglicol
sorbitédn (Tween 60™; CAS n°® 9005-67-8, Lote n°® MKBX0810V),
Triestearato de polioxietilensorbitdn (Tween 65™; CAS n°
9005-71-1, Lote n° MKCG4378), monooleato de
polietilenglicol sorbitdn (Tween 80™; CAS n° 9005-65-¢,
Lote n° BCBV5152) vy polietilenglicol sorbitan trioleato
(Tween 85™; CAS n°® 9005-70-3, Lote n°® MKCG2988), sal sdédica
del &cido (Z)-9-octadecenoico (oleato de sodio™; CAS n°

143-19-1, n° de lote SZBG1110V), sal sédica del &cido p-
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toluensulfinico hidratada (p-toluenosulfinato sédico
hidrato™; CAS n°® 207801-20-5, Lote n® MKCD1005), sal sdédica
monohidrato del &acido l-octanosulfdnico (l-octanosulfonato
sédico monohidrato™; CAS n°® 207596-29-0, Lote n° BCBW1980),
9,10-dihidro-9,10-dioxo-2-antracenesu sal sdédica del &cido
fénico monohidrato (sal sdédica del &cido antraquionona-2-
sulfénico monohidrato™; CAS n° 153277-35-1, Lote n°
MKCD1028), sal de potasio del &cido o-etilxa&ntico (potasio
etil xantogenato™; CAS n°® 140-89-6, Lote n° 44706), sal
sdédica del acido dodecilbencenosulfénico
(dodecilbencenosulfonato de sodio™, CAS n® 25155-30-0, Lote
n® STBH2778) vy 1,2-hexanodiol (CAS n° 6920-22-5, Lote n°
STBH6345) se adquirieron de Sigma Aldrich.

[00259] El poli(oxi-1,2-etanodiol)-alfa-isotridecil-
omega-hidroxifosfato (Lakeland PAE 136™, CAS n°® 73038-25-2,
Lote n°® W475) se adquirié de Lakeland Labs, Ltd. El &cido
(Z2)—-9-octadecenoico (&cido oleico™, CAS n°® 112-80-0, Lote
n® SJ1-111) se adquiridé de Vantage. El1 polietilenglicol
monoalquil éter (Genapol X-080™, CAS n°® 9043-30-5) se
adquiridé de Fluka, mientras que la lauramidopropil betaina
(TC-LAB 35™, CAS n° 86438-78-0) y el cocoil glicinato de
potasio (Amin GCK 30H™, CAS n° 301341-58-2) se adguirieron
de Tinci. Se adquirié 1-dodecanosulfonato de sodio (sal
sbdica del &cido dodecano-l1-sulfénico™, CAS n°® 2386-53-0,

Lote n° K49293246 806) de Merck KGaA. El
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alguilpoliglucdsido (Glucdsido de Coco™, CAS n° 141464-42-
8, Lote n° 16072-A52) se adgquiridé en New Directions. El1
Monoestearato de decaglicerilo (poliglicerol-10-estearato™,
CAS n° 79777-30-3), monolaurato de decaglicerilo
(poliglicerol-10-laurato™, CAS n° 34406-66-1),
(poliglicerol-10-palmitato™), % el monooleato de
triglicerilo (polyglycerol-10-oleate™, CAS n° 11094-60-3)
se obtuvo de Shandong Binzhou GIN&ING New Material
Technology Co., Ltd. El bencenosulfonato de sodio (C10-16)
(Bio Soft D-40™, CAS n°® 68081-81-2, Lote n®° 8252764),
olefina sulfonato de sodio (Cig-16) (Bio Terge AS-40™, CAS
n® 68439-57-6, Lote n°® 8242348), lauril sulfoacetato de
sodio (Lattanol LAL Powder™, CAS n°® 1847-58-1, Lote n°
8170061), lauroil lactilato de sodio (Stepan SLL FB™, CAS
n® 13557-75-0, Lote n° 8086194), lactato de lauril lactilo
(Stepan Mild L3™, CAS n°® 910661-93-7, Lote n°® 8080185),
dcido alquilbencenosulfdénico (Cii-13) (Stepan Sulfonic 100™,
CAS n°® 68608-88-8, Lote n°® TK-265), tridecil éter sulfato
de sodio (Cedepal TD-403 MFLD™, CAS n°® 25446-78-0, Lote n°
7606923), cocoanfodipropionato disddico (Amphosol 2CSE™,
CAS n° 68604-71-17, Lote n° S77072810), y adcido
isopropilamina alquilbencenosulfénico (Co9-17 Br) (Ninate
411™, CAS n°® 68649-00-3, Lote n® 8082275) se adquirieron de
Stepan Company. El &cido graso de soja destilado VDISTILL

DV53™ (CAS n° 68308-53-2, Lote n° 829608) y el &acido graso
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de canola destilado VDISTILL DV 63™ (Lote n°® 833603) se
adguirieron en Vantage, n-Decil-f-D-tiomaltdésido (B-decil-
B-D-tiomaltopirandésido™, CAS n° 148565-56-4, Lote n°
4216901), 1H, 1H, 2H-perfluorooctil-B-D-maltopirandsido
(octil maltdésido, fluorado™ CAS n°® 118680-70-9, Lote n°
4217259), n-dodecil-pB-D-tiomaltdsido (-dodecil-p-D-
tiomaltopirandésido™, CAS n°® 148565-58-6, Lote n°® 4216186),
1, 2,5,6-tetradecil-B-D-glucopirandésido-3,4-0-di-dodecil-D-
manitol (perGlu-bisdodecil manitol™, Lote n°® 4217252,
1,2,5,6-tetradecil-pB-D-glucopiranosido-3,4-0-di-tridecil-d-
manitol (perGlu-bistridecyl mannitol™, lote n°® 4217317),
1,2,5,6-tetradecil-p-D-glucopiranésido-3,4-0-Di-tetradecil-
d-manitol (pergGlu-bistetradecyl mannitol™, Lote n®
4217150), 3,6,9,12,15,18,21,24-octaoxahexatriacontan-1-ol
(octaetilenglicol monododecil éter™, CAS n°® 3055-98-9, Lote
n° 4217388), n-decil-p-D-tioglucdsido (n-decil-p-D-
tioglucopirandésido™, CAS n°® 98854-16-1, Lote n°® 127098), n-
nonil-R-D-tioglucdsido (n-nonil-B-D-tioglucopirandésido™,
CAS n°® 98854-15-0, ©Lote n°® 4216868), hexaetilenglicol
monodecil éter (decil hexaetilenglicol éter™, CAS n°® 5168-
89-0, Lote n°® 4157194), n-heptil-f-D-tioglucdsido (B-
heptil-f-D-tioglucopirandésido™, CAS n° 85618-20-8, Lote n°
4216927), B-octil-pB-D-tiomaltdsido (B-octil-PR-D-
tiomaltopirandésido™, CAS n° 148616-91-5, Lote n° 4216064),

decil hexaetilenglicol éter (hexaetilenglicol monooctil
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éter™, CAS n°® 4440-54-4, Lote n° 4216205), hexaetilenglicol
monododecil éter (dodecil hexaetilenglicol éter, CAS n°
3055-96-7, Lote n°® 4215962) vy dodecil heptaetilenglicol
éter (heptaetilenglicol monododecil éter™, CAS n°® 3055-97-
8, Lote n° 4216865) se adgquirieron de Anatrace.

[00260] N-octanoil-L-metionina (CAS n°® 35440-75-06),
n-decanoil-L-metionina (CAS n® 51570-51-5), n-dodecanoil-L-
metionina (CAS n°® 35440-74-5), n-octanoil-L-treonina (CAS
n® 91694-75-6), n-decanoil-L-treonina (CAS n° 30664-76-7),
n-dodecanoil-L-treonina (CAS n°® 14379-57-8) y n-dodecanoil-
L-histidina (CAS n°® 55258-11-2) fueron sintetizados por
GreenCentre Canada.

[00261] Los siguientes tensioactivos de Anatrace se
pueden abreviar como sigue: n-decil-f-D-tiomaltopirandsido
como nDDTP-D335, octil maltdésido, fluorado como PFDMP-
0310F, p-dodecil-p-D-tiomaltopirandésido como nDDDTP-D342,
perGlu-bisdodecil manitol como DDDM-MNA-C15, perGlu-
bistridecil manitol como PGBTM-MNA-C;3, pergGlu-
bistetradecil manitol como pGBTEM-MNA-C;,, octaetilenglicol
monododecil éter como OEGMDE-D- 0330 tioglucopirandsido
como nDDTGP-D323, n-nonil-B-D-tioglucopirandsido como
nNDTP-N335, éter monooctilico de hexaetilenglicol como
HEGMOE-H350, n-heptil-f-D-tioglucopirandésido como nHDTP-
H301, n-octil-tiomaltopirandsido como nODTTP-0320,

hexaetilenglicol monodecil éter como HEGMDE-H360,
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heptaetilenglicol monododecil éter como HEGMDDE-H370,
hexaetilenglicol monododecil éter como HXEGMDDE-H375.

Hidr6lisis de polimeros:

[00262] Primero se molieron SMA-725™ (Jiaxing Huawen
Chemical Co.™) y SMA-2021™ (Cray Valley™) hasta obtener un
polvo fino, mientras que SMA-2000™ (Cray Valley™), SMA-
3000m™ (Cray Valley™), DIBMA (Anatrace™), SMA-cumene
terminado (Sigma Aldrich™) vy SMA-IBE (Sigma Aldrich™) se
adquirieron en forma de polvo.

[00263] En un matraz de fondo redondo de 3 bocas
conectado con un condensador se afiadidé una solucidén de
hidréxido de potasio (KOH) 500 mM en agua desionizada y se
calenté a 50°C. A la solucidén de KOH caliente se le afiadid
un 5% (peso/vol) de SMA-X™ (X = SMA-725™, SMA-2000™, SMA-
3000™, SMA-2021™, terminado en cumeno, IBE) y la mezcla de
reaccién se calentd a reflujo a 100 °C durante 3 h. Durante
el reflujo, el polimero se disolvid completamente y para la
reaccidén con SMA-725™ y SMA-2021™ se obtuvo una solucidn de
color amarillo claro. La mezcla de reaccidén se enfrid a
temperatura ambiente vy posteriormente se filtrdé para
eliminar las particulas no hidrolizadas. E1 filtrado se
precipitdé mediante la adicidén gota a gota de HC1 12 M con
agitacién hasta que se alcanzé un pH <2. El precipitado se
filtrdé usando un filtro de 10 um, se lavdé 3 veces con 100

ml de solucidén diluida de HC1 50 mM y 3 veces con 100 ml de
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agua desionizada. El1 polimero incoloro aislado se secd a
temperatura ambiente durante 2 horas y se liofilizdé durante
la noche durante aprox. 12 horas.

Preparacién de sma-2000™ derivatizado

LNH Et:M DRF. 1L H
+|—|:.H—:;|-2} I S ERRT i S —[—: GH— A F—f i
X i

AT AN o
] SRRT
e S AN

[

UH

Esquema 1. Reaccidn de sma-2000™ con etanolamina.

[00264] En un recipiente de reaccidén con una barra
de agitacidén magnética, se disolvieron 0,200 g de polvo de
SMA-2000™ en 10 ml de dimetilformamida para dar una
solucidén amarilla clara. A esta mezcla de reaccidn se le
afiadieron 20 pL de trietilamina y 99 pL de etanolamina. Se
observé un cambio de color de amarillo a una solucidn
incolora. La mezcla de reaccidén se agitd durante 24 a
temperatura ambiente. Tras la adicidén de 51 ml de solucidn
acuosa acida se obtuvo una suspensidn incolora y se decantd
el sobrenadante. Al precipitado incoloro se le afladieron 2
ml de tetrahidrofurano y el precipitado se disolvid durante
la noche y se dejdé evaporar durante dos dias. Rendimiento:
0.234g. FTIR (ATR, cm'): 3380, 3027, 2930, 2887, 1769,
1717, 1653, 1596, 1492, 1452, 1387, 1176, 1061, 1033, 916,
760, 699.

Espectroscopia infrarroja
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[00265] Se realizbé espectroscopia de radiacidén de
transformada de Fourier en polimeros de poli (estireno-co-
anhidrido maleico) y polimeros de poli (estireno-co-acido
maleico) disponibles comercialmente usando un espectrdmetro
Agilent Technologies Cary 630. Equipado con un ATR de
diamante (reflectancia total atenuada). Los espectros se
registraron en el rango de 400-4000 cm™* con un promedio de

4 exploraciones y una resolucién de 1 cm ‘.

Los modos de
estiramiento por vibracién de anhidrido maleico C=0 se
observaron a 1775 cm™ y 1855 cm™', mientras que el modo de
estiramiento de &cido maleico C=0 se detecté a 1705 cm™
(ver Killian et al. Chemistry and Physics of Lipids (2019),
218, 85-90).

Preparacién de una solucidén madre de polimero al 2%:

[00266] Se suspendieron 200 mg de polimero anhidro
en agua desionizada y se ajustd el pH a 7-8 mediante 1la
adicidén gota a gota de una solucidén de hidrdxido de potasio
500 mM. Las soluciones de polimero se sonicaron para
obtener una solucidén homogénea y se ajustaron a un volumen
final de 10 ml. Las soluciones de polimero se filtraron
usando un filtro de nailon de 0,22 upm.

Preparacién de una solucidén madre de tensioactivo al

'_\
o°

[00267] Se disolvieron 150 mg de tensiocactivo en 15

ml de agua desionizada ©para formar soluciones madre
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o°

separadas al 1 de cada tensiocactivo. Los siguientes
tensioactivos N-octanoil-L-metionina, N-dodecanoil-L-
metionina, N-decanoil-L-treonina, N-dodecanoil-L-treonina y
N-dodecanoil-L-histidina se disolvieron en agua desionizada
y el pH se ajustd a 8 para asegurar la completa disolucidn
de los tensicactivos. Las soluciones de tensioactivo se
filtraron usando un filtro de nailon de 0,22 um.

[00268] La estructura quimica del tensiocactivo

modelo Triton ™ serie X es la siguiente en la férmula (1i):

] H
HsC n
HsC
H;C H3C CHj
Formula (i)
Triton™ X-100 con n=9-10; Triton™ X-305 con n=30;

Triton™ X-45 con n=5.

Dimensionamiento de particulas en dls:

[00269] El tamafio de las particulas con valores de
intensidad se midié mediante dispersidén de luz dinédmica en
un instrumento Malvern Modelo ZEN1600 NanoSizer-S™ (Malvern
Instruments Inc, Westborough, MA, EE.UU.) a 25 °C con un
angulo de dispersidén de 173°. Los valores numéricos de
intensidad para las muestras de polimero hidrolizado vy
tensioactivo se obtuvieron utilizando un Malvern Zetasizer
Nano ZS™ a 25 °C con un angulo de dispersidén de 173°.

[00270] Se prepararon soluciones de tensiocactivo vy
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soluciones de polimero hidrolizado en solucidén tampdn de
Tris—-HC1 {Tris (hidroximetil)aminometano} pH=7 20 mM a
temperatura ambiente y se diluyeron en tampdn de Tris-HC1
en concentraciones que varian del 1% al 0,1%. Las muestras
se filtraron usando un filtro de nailon de 0,22 uM o de
nailon de 0,45 uM, seguido inmediatamente por el tamafio en
cubetas desechables. Las soluciones se diluyeron para
obtener un indice de dispersidén obptimo (<0,5) para las
mediciones del diédmetro del agregado de tensiocactivo y del
didametro de las particulas de polimero. Se prepard el
tensioactivo nDDTGP-D323 en TRIS 20 mM pH 7 y metanol
(relacidén 1:1). En un caso, los valores de intensidad se
tomaron como agregado de tensiocactivo o didmetro de
particulas de polimero. En otro caso, los valores numéricos
se tomaron como agregado de tensiocactivo o didmetro de

particula de polimero.

Tabla 6. Caracterizacién de la Dispersidén Dindmica de la Luz Utilizando Valores de
Intensidad de Agregados de Tensioactivos Anidnicos

Longitud Diametro indice de
agregado .
. . de la Grupo i 2 Poli
Tensioactivo . . Concentracidén [nm] . .
Cadena Principal . Dispersidad
Alquilo (Intensidad (PDI)
ki Media d)
Sulfonato de Sodio de 8 Sulfonato 10% 1.562 0.367
1 Octano
AminGCK 30H 18, 8 Glicinato de 2% 7.286 0.3
Acilo
Antraquinona-2- 0 Sulfonato 1% 1.008 0.343
sulfénico
monohidrato, sodio
Stepan Bio Soft D- 0 Sulfonato 1% 5.13 0.322
4 OTM
Stepan Bio Terge AS- 14 Sulfonato 0.50% 6.434 0.181
40m™
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Tabla 6. Caracterizacién de la Dispersidédn Dindmica de la Luz Utilizando Valores de
Intensidad de Agregados de Tensioactivos Anidnicos
Longitud Diametro Indice de
agregado R
: : de la Grupo .2 Poli
Tensioactivo . . Concentracién [nm] . X
Cadena Principal . Dispersidad
Alquilo (Intensidad (PDI)
ke Media d)
Cedepal TD-403 13 Eter sulfato 0.50% 6.421 0.235
MFEFLD™
Acido dodeca ne-1- 12 Sulfonato 0.50% 5.108 0.227
sulfdénico
Lakeland PAE 136 13 Ester de 0.25% 7.924 0.161
Fosfato
Lathanol LAL™ 12 Sulfoacetato 1% 6.814 0.151
n-Decanoil-L- 10 Aminoacido 1% 85.47 0.172
Metionina
n-Decanoil-L-Treonina 10 Aminoéacido 0.50% 90.68 0.213
n-Dodecanoil-L- 12 Aminoacido 1% 2.32 0.138
Metionina
n-Dodecanoil-L- 12 Aminoacido 1% 99.96 0.249
Histidina
n-Dodecanoil-L- 12 Aminoéacido 0.50% 99.77 0.203
Treonina
n-Octanoil-L- 8 Aminoacido 1% 116.6 0.239
Metionina
n-Octanoil-L- 8 Aminoacido 1% 119 0.372
Treonina
Dodecilbencenosulfona 12 Sulfonato 2% 4.235 0.53
to de Sodio
Ninate 411™ 12 Sulfonato 0.50% 216.2 0.288
Acido p- 1 Sulfonato 10% 0.8236 0.32
Toluenosulfénico
Xantogenato de Etilo 2 Xantogenato 10% 190.7 0.281
de Potasio
1- Pentasulfonato de 5 Sulfonato 0.25 0.8036 0.573
Sodio
Stepan Mild L3™ 12 Lactilato 1% 372.9 0.067
Stepan SLL FB™ 12 Lactilato 0.10% 136.3 0.144
Stepan Sulfonic 2 Sulfonato 2% 2.821 0.186

Acidm™




Tabla 7. Caracterizacidén Dindmica de la Dispersién de Luz Utilizando Valores de Intensidad de Agregados de Tensioactivos no Idnicos

Longitud de la Didmetro fndice de Poli
Tensioactivo Cadena Alquilo Grupo Principal HLB Concentracién CMC [mM] Agregado Dispersidad (PDI)

Apo 10 10 Oxido de fosfina NA 0.50% NA 5.835 0.259

Apo 12 12 Oxido de fosfina NA 0.50% NA 82.41 0.272

Glucdsido de coco 18 Glucopirandésido 13.1 2% NA 27.32 0.154

Fluoro octil 8 AzlGcar maltdsido NA 0.50% NA 23.83 0.172

maltdésido O310F

Genapol X-80 13 Polietilenglicol 12 0.10% 0,06-0.15 10.58 0.147

HEGDMDE H370 12 Etilenglicol NA 1% 0.069 8.218 0.14

HEGMDE H360 10 Etilenglicol NA 0.50% 0.9 6.033 0.158

HEGMDE H350 8 Etilenglicol NA 2% 10 5.505 0.25

HEGMDDE H375 12 Etilenglicol NA 1% NA 9.351 0.079

MNA C12 12 Glucopirandsido NA 0.50% 0.004 6.122 0.068

MNA C13 13 Glucopirandsido NA 0.50% 0.002 6.423 0.046

MNA Cl14 14 Manitol NA 0.50% 0.001 7.548 0.217

nDDTP D342 12 Tiomaltopirandsi NA 0.50% 0.05 11.67 0.131
do

nDDTGP D323 10 Tiomaltopiranédsi NA 1% 0.9 262.2 0.176
do

nDDTP D335 10 Tiomaltopirandsi NA 0.50% 0.9 6.881 0.078
do

nDDTP H301 7 Tiomaltopirandsi NA 3% 29 8.935 0.011
do

nDDTP N335 9 Tiomaltopirandsi NA 0.50% 2.9 137 0.357
do

nODTTP 0320 8 Tiomaltopirandsi NA 2% 8.5 6.022 0.324
do

OEGMDE 0330 12 Etilenglicol NA 0.50% 0.09 8.099 0.165

€ve/L0T



Poliglicerol-10- 12 Ester de &cido 12 1% NA 114.8 0.226
Laurato graso de
poliglicerol
Poliglicerol-10- 18 Ester de acido 10.5 0.50% NA 358 0.254
Oleato graso de
poliglicerol
Poliglicerol-10- 16 Ester de &cido 10.5 0.50% NA 111.8 0.226
Palmitato graso de
poliglicerol
Poliglicerol-10- 18 Ester de &cido 11 0.50% NA 112.3 0.172
Estearato graso de
poliglicerol
Span 20™ 12 Sorbitan 8.6 0.10% NA 1061 0.472
Triton Xx-100™ 8 Etilenglicol 14.3 0.50% 0.24 10.07 0.089
Triton x-305™ 8 Etilenglicol 17.3 0.50% 0.65 10.66 0.181
Triton x-45™ 8 Etilenglicol 9.8 0.10% 0.1 156.3 0.325
Tween 20™ 12 Polisorbato 16.7 0.50% 0.05 9.173 0.072
Tween 40™ 16 Polisorbato 15.6 0.50% NA 9.691 0.079
Tween 60™ 18 Polisorbato 14.9 0.10% 0.022 134.2 0.637
Tween 65™ 18 Polisorbato 10.5 0.50% NA 114.5 0.286
Tween 80™ 18 Polisorbato 15 0.50% 0.012 10.42 0.026
Tween 85™ 16 Polisorbato 11 0.50% NA 189.8 0.252

Tabla 8. Caracterizacidén de la Dispersidn Dindmica de La luz Utilizando Valores de Intensidad y Numero de Agregados Poliméricos Hidrolizados

Polimero

Didmetro Agregado
Calculado [nm]

Concentracidn

Didmetro Agregado
Medido [nm]
(Intensidad Media
d)

Indice de Poli
Dispersidad (PDI)

Concentracidn

Didmetro Agregado
[nm] (Numero
Medio d)

Indice de Poli
Dispersidad (PDI)
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Tabla 8.

Caracterizacidén de la Dispersidn Dindmica de La luz Utilizando Valores de Intensidad y Numero de Agregados Poliméricos Hidrolizados

Didmetro Agregado
Medido [nm] Didmetro Agregado
Didmetro Agregado (Intensidad Media indice de Poli [nm] (NGmero indice de Poli
Polimero Calculado [nm] Concentracioén d) Dispersidad (PDI) Concentracioén Medio d) Dispersidad (PDI)
SMA-2001™ 3.7 0.25% 6.627 0.274 0.10% 8.383 0.169
SMA-3000™ 2.8 0.25% 3.713 0.213 0.01% 4.68 0.355
SMA-725™ 6.8 0.10% 15.03 0.219 0.10% 10.16 0.283
SMA-cumene
terminated 1.5 0.10% 7.123 0.164 0.50% 3.325 0.297
SMA-IBE 5.4 0.25% 9.759 0.209 0.01% 4.256 0.869
DIBMA 3.2 0.50% 76.74% 0.135 0.10% 5.704 0.271
* Muestra de DIBMA en Tris 20 mM pH = 14. Peso molecular DIBMA 10.000-12.000 g/mol
Tabla 9. Caracterizacidén de la Dispersidn Dindmica de la Luz de Agregados de Nanorred con Tensioactivos no Idénicos
Tensioactivo Diametro del Polimero Diametro del Diametro del Diametro Concentracién indice de Poli
Agregado de Agregado de Agregado de Agregado de Dispersidad (PDI)
Tensioactivo Polimero [nm] Polimero Nanorred [nm]
[nm] (Intensidad Calculado [nm]
Media d)
Apo 10 5.835 DIBMA 92.7 3.2 69.11 0.005 0.178
Apo 12 82.41 DIBMA 92.7 3.2 57.88 0.005 0.446
Coco Glucosida 27.32 DIBMA 92.7 3.2 84.87 0.005 0.245
Genapol X 10.58 DIBMA 92.7 3.2 91.23 0.005 0.252
080
HEGMDDE 8.218 DIBMA 92.7 3.2 29.05 0.005 0.528
H370
HEGMDE 6.033 DIBMA 92.7 3.2 110.2 0.005 0.351
H360
HXEGMDDE 9.351 DIBMA 92.7 3.2 62.11 0.005 0.268
H375
DDDM- MNA-Ci» 6.122 DIBMA 92.7 3.2 84.44 0.005 0.407
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PGBTM- MNA-Ci3 6.423 DIBMA 92.7 3. 126.4 0.005 .578
PGBTEM- MNA-Ci4 7.548 DIBMA 92.7 3. 89.21 0.005 .597
nDDDTP 11.67 DIBMA 92.7 3. 96.78 0.005 .305
D342
nDDTGP 262.2 DIBMA 92.7 3. 93.11 0.005 .234
D323
OEGMDE 8.099 DIBMA 92.7 3. 79.04 0.005 .175
0330
Poliglicerol-10- 114.8 DIBMA 92.7 3. 81.35 0.005 .246
monolaurato
Polyglycerol-10- 358 DIBMA 92.7 3. 287.3 0.005 .279
monooleato
Span 20™ 1061 DIBMA 92.7 3. 117.3 0.005 .149
Triton X- 10.07 DIBMA 92.7 3. 120.9 0.005 .334
100™
Triton X-45™ 156.3 DIBMA 92.7 3. 84.06 0.005 311
Tween 20™ 9.173 DIBMA 92.7 3. 87.81 0.005 .278
Tween 65™ 114.5 DIBMA 92.7 3. 89.57 0.005 229
Tween 85™ 189.8 DIBMA 92.7 3. 155.7 0.005 246
Apo 10 5.835 SMA-2000™ 5.242 2. 4.889 0.005 188
Apol2 82.41 SMA-2000™ 5.242 2. 4.387 0.005 421
Glucdsido de 27.32 SMA-2000™ 5.242 2. 7.668 0.0025 467
Coco
Genapol X 10.58 SMA-2000™ 5.242 2. 107.6 0.005 165
080
HEGMDDE 8.218 SMA-2000™ 5.242 2. 4.938 0.005 419
H370
HEGMDE 6.033 SMA-2000™ 5.242 2. 3.87 0.0025 147
H360
HEGMOE 5.505 SMA-2000™ 5.242 2. 92.13 0.005 .146
H350
HXEGMDDE 9.351 SMA-2000™ 5.242 2. 179 0.0025 26
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H375

PGBTM—- MNA-Ci3 6.423 SMA-2000™ 242 6.47 0.00125 0.221
PGBTEM- MNA-Ci4 7.548 SMA-2000™ 242 6.38 0.005 0.404
nDDDTP 11.67 SMA-2000™ 242 113.3 0.0025 0.211
D342
nDDTGP 262.2 SMA-2000™ 242 143.3 0.005 0.264
D323
nDDTP D335 6.881 SMA-2000™ 242 168.3 0.005 0.249
OEGMDE 8.099 SMA-2000™ 242 121.9 0.0025 0.236
0330
Poliglicerol-10- 114.8 SMA-2000™ 242 101.2 0.005 0.3
monolaurato
Poliglicerol-10- 358 SMA-2000™ 242 123.1 0.005 0.172
monooelato
Span 20™ 1061 SMA-2000™ 242 97.93 0.005 0.293
Triton X- 10.07 SMA-2000™ 242 139.7 0.00125 0.188
100™
Triton X- 10.66 SMA-2000™ 242 121.7 0.0025 0.468
305™
Triton X-45™ 156.3 SMA-2000™ 242 90.85 0.0025 0.201
Tween 20™ 9.173 SMA-2000™ 242 97.91 0.0025 0.389
Tween 40™ 9.691 SMA-2000™ 242 133 0.0025 0.605
Tween 60™ 134.2 SMA-2000™ 242 6.555 0.00125 0.173
Tween 65™ 114.5 SMA-2000™ 242 164 0.0025 0.25
Tween 80™ 10.42 SMA-2000™ 242 130 0.0025 0.416
Tween 85™ 189.8 SMA-2000™ 242 9.903 0.00125 0.4
Apo 10 5.835 SMA-2021™ .627 8.087 0.005 0.142
Apo 12 82.41 SMA-2021™ .627 11.56 0.005 0.166
Glucdsido de 27.32 SMA-2021™ .627 13.26 0.005 0.323
Coco
HEGMDDE 8.218 SMA-2021™ .627 10.53 0.005 0.298
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H370

HEGMDE 6.033 SMA-2021™ 6.627 3. 8.217 0.0025 514
H360
HXEGMDDE 9.351 SMA-2021™ 6.627 3. 6.601 0.005 309
H375
PGBTM- MNA-Ci3 6.423 SMA-2021™ 6.627 3. 8.065 0.005 104
PGBTEM- MNA-Ci4 7.548 SMA-2021™ 6.627 3. 7.101 0.005 16
nDDTGP 262.2 SMA-2021™ 6.627 3. 8.654 0.0025 .248
D323
nDDDTP 11.67 SMA-2021™ 6.627 3. 8.19 0.0025 .278
D342
OEGMDE 8.099 SMA-2021™ 6.627 3. 5.706 0.005 .27
0330
Poliglicerol-10- 114.8 SMA-2021™ 6.627 3. 22.34 0.005 .238
monolaurato
Poliglicerol-10- 358 SMA-2021™ 6.627 3. 120.7 0.005 .276
monooleato
Triton X- 10.07 SMA-2021™ 6.627 3. 5.144 0.005 .152
100™
Triton X-45™ 156.3 SMA-2021™ 6.627 3. 6.222 0.005 093
Tween 40™ 9.691 SMA-2021™ 6.627 3. 9.262 0.005 .337
Tween 60™ 134.2 SMA-2021™ 6.627 3. 8.687 0.00125 .317
Tween 80™ 10.42 SMA-2021™ 6.627 3. 10.39 0.005 .441
Tween 85™ 189.8 SMA-2021™ 6.627 3. 121.4 0.005 .304
Apo 10 5.835 SMA-3000™ 3.713 2. 163.1 0.005 .252
Apo 12 82.41 SMA-3000™ 3.713 2. 221 0.005 .293
Glucdsido de 27.32 SMA-3000™ 3.713 2. 16.23 0.005 199
Coco
Genapol X 10.58 SMA-3000™ 3.713 2. 53.86 0.005 429
080
HEGMDDE 8.218 SMA-3000™ 3.713 2. 43.06 0.005 .137

H370
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HEGMDE 6.033 SMA-3000™ 3.713 79.51 0.005 .457
H360
HXEGMDDE 9.351 SMA-3000™ 3.713 79.11 0.005 498
H375
DDDM- 6.122 SMA-3000™ 3.713 6.911 0.005 151
MNA-C,
PGBTM- MNA-Ci3 6.423 SMA-3000™ 3.713 7.306 0.005 212
PGBTEM- MNA-Ci,4 7.548 SMA-3000™ 3.713 7.266 0.005 085
nDDDTP 11.67 SMA-3000™ 3.713 10.04 0.005 .241
D342
nDDTGP 262.2 SMA-3000™ 3.713 201.3 0.005 466
D323
OEGMDE 8.099 SMA-3000™ 3.713 27 0.005 .404
0330
Poliglicerol-10- 114.8 SMA-3000™ 3.713 20.32 0.005 .131
monolaurato
Poliglicerol-10- 358 SMA-3000™ 3.713 218.7 0.005 263
monooleato
Poliglicerol- 111.8 SMA-3000™ 3.713 165.4 0.0005 391
10-monopalmitato
Span 20™ 1061 SMA-3000™ 3.713 102.8 0.005 175
Triton X- 10.07 SMA-3000™ 3.713 181.2 0.005 295
100m™
Triton X-45™ 156.3 SMA-3000™ 3.713 249 0.005 .318
Tween 60™ 114.5 SMA-3000™ 3.713 356.4 0.005 .806
Tween 85™ 189.8 SMA-3000™ 3.713 167.8 0.005 422
Apo 12 82.41 SMA-IBE 9.759 11 0.005 .31
Glucésido de 27.32 SMA-IBE 9.759 9.499 0.0025 .236
Coco
HEGMDDE 8.218 SMA-IBE 9.759 8.579 0.0025 189
H370
HEGMDE 6.033 SMA-IBE 9.759 11.05 0.005 288

H360
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HXEGMDDE 9.351 SMA-IBE 9.759 12.07 0.005 .278
H375
nDDDTP 11.67 SMA-IBE 9.759 13.19 0.005 .326
D342
nDDTP D335 6.881 SMA-IBE 9.759 13.2 0.005 .311
Poliglicerol-10- 358 SMA-IBE 9.759 95.55 0.005 .52
monooleato
Triton X-45™ 156.3 SMA-IBE 9.759 6.882 0.005 292
Tween 85™ 189.8 SMA-IBE 9.759 82.56 0.00125 201
Genapol X 10.58 SMA-725™ 15.03 19.55 0.005 319
080
nDDDTP 11.67 SMA-725™ 15.03 9.736 0.005 301
D342
nDDTGP 262.2 SMA-725™ 15.03 12.29 0.005 .336
D323
Poliglicerol-10- 358 SMA-725™ 15.03 240.5 0.005 .451
monooleato
Span 20™ 1061 SMA-725™ 15.03 98.31 0.005 .561
HEGMDDE 8.218 SMA-725™ 15.03 14.64 0.0025 .231
H370
HEGMDE 6.033 SMA-725™ 15.03 11.75 0.0025 111
H360
HXEGMDDE 9.351 SMA-725™ 15.03 11.44 0.005 . 437
H375
PGBTEM- MNA-Cy4 7.548 SMA-725™ 15.03 55.4 0.005 .429
Poliglicerol-10- 111.8 SMA-725™ 15.03 14.62 0.0025 .234
monopalmitato
Triton X- 10.07 SMA-725™ 15.03 10.5 0.005 .475
100™
Triton X-45™ 156.3 SMA-725™ 15.03 14.02 0.0025 .328
Tween 65™ 114.5 SMA-725™ 15.03 14.71 0.0025 .233
Tween 80™ 10.42 SMA-725™ 15.03 9.102 0.005 608
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Apo 10 5.835 SMA- Cumene .123 4.232 .005 14
terminated

Apo 12 82.41 SMA- Cumene .123 4.923 .005 266
terminated

PFDMP 23.83 SMA- Cumene .123 4.484 .005 .228
O310F terminated

Genapol X 10.58 SMA- Cumene .123 5.366 .005 .25
080 terminated

HEGMDDE 8.218 SMA- Cumene .123 4.557 .005 069
H370 terminated

HEGMDE 6.033 SMA- Cumene .123 4.55 .005 398
H360 terminated

HXEGMDDE 9.351 SMA- Cumene .123 5.153 .005 118
H375 terminated

DDDM- MNA-Ci, 6.122 SMA- Cumene .123 4.801 .005 .238
terminated

PGBTM- MNA-Ci3 6.423 SMA- Cumene .123 4.561 .005 .237
terminated

nDDDTP 11.67 SMA- Cumene .123 4.652 .005 .224
D342 terminated

nDDTGP 262.2 SMA- Cumene .123 4.424 .005 .221
D323 terminated

nDDTP D335 6.881 SMA- Cumene .123 4.659 .005 .248
terminated

OEGMDE 8.099 SMA- Cumene .123 4.706 .005 .232
0330 terminated

Poliglicerol-10- 114.8 SMA- Cumene .123 4.869 .005 .248
monolaurato terminated

Poliglicerol-10- 358 SMA- Cumene .123 127.9 .005 305
monooleato terminated

Span 20™ 1061 SMA- Cumene .123 91.93 .005 292
terminated

Triton X- 10.07 SMA- Cumene .123 4.643 .005 .228
100™ terminated
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Triton X-45™ 156.3 SMA- Cumene 7.123 1.5 5.305 0.005 0.103
terminated

Tween 65™ 114.5 SMA- Cumene 7.123 1.5 4.677 0.005 0.276
terminated

Tween 85™ 189.8 SMA- Cumene 7.123 1.5 8.387 0.005 0.349
terminated

Tabla 10. Caracterizacién de la Dispersidén Dindmica de la Luz de Agregados de Nanorred con Tensioactivos Anidnicos

Tensioactivo Diametro del Polimero Diametro del Diametro del Diametro Agregado Concentracién indice de Poli
Agregado de Agregado de Agregado de de Nanorred [nm] Dispersidad (PDI)
Tensioactivo [nm] Polimero [nm] Polimero
(Intensidad Media Calculado [nm]
d)
Stepan Bio-Soft 5.13 DIBMA 92.7 3.2 70.62 0.005 0.5
D-40™
Lakeland 7.924 DIBMA 92.7 3.2 93.72 0.005 0.197
PAE 136
Stepan Lathanol 6.814 DIBMA 92.7 3.2 83.64 0.005 0.32
LAL™
n-Decanoil-L- 90.68 DIBMA 92.7 3.2 92.49 0.005 0.283
Treonina
n-Dodecanoil-L- 99.77 DIBMA 92.7 3.2 98.7 0.005 0.259
Treonina
n-Decanoil-L- 85.47 DIBMA 92.7 3.2 95.33 0.005 0.246
Metionina
n-Dodecanoil-L- 2.312 DIBMA 92.7 3.2 104.2 0.005 0.34
Metionina
Stepan Ninate 216.2 DIBMA 92.7 3.2 163.6 0.005 0.196
n-Octanoil-L- 116.6 DIBMA 92.7 3.2 95 0.005 0.3
Metionina
Stepan Mild L3™ 372.9 DIBMA 92.7 3.2 92.22 0.005 0.185
Stepan Bio- 6.434 SMA 2000™ 5.242 2.6 132.7 0.0025 0.452
Terge AS-40™
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Stepan Bio-Soft 5.13 SMA 2000™ .242 132.5 0.0025 .354
D-40™
Sal sdédica del 5.108 SMA 2000™ .242 8.054 0.000625 .454
dcido dodecano-1-
sulfénico
Lakeland PAE 7.924 SMA 2000™ .242 143 0.0025 .203
136
Stepan Lathanol 6.814 SMA 2000™ .242 6.541 0.005 .153
LAL™
n-Decanoil-L- 85.47 SMA 2000™ .242 82.64 0.00125 .399
Metionina
n-Dodecanoil-L- 2.312 SMA 2000™ .242 5.89 0.0025 .203
Metionina
n-Decanoil-L- 90.68 SMA 2000™ .242 152.4 0.00125 .347
Treonina
n-Dodecanoil-L- 99.96 SMA 2000™ .242 94 .7 0.005 .288
Histidina
Stepan Mild 372.9 SMA 2000™ .242 58.51 0.0025 .494
L 3TM
n-Dodecanoil-L- 99.77 SMA 2000™ .242 124.6 0.005 .302
Treonina
Dodecilbencenosul 4.235 SMA 2000™ .242 2.775 0.005 .458
fonato de sodio
Stepan Ninate 41™ 216.2 SMA 2000™ .242 131.4 0.0025 .435
Stepan SLL-FB™ 136.3 SMA 2000™ .242 147.7 0.0025 .312
Stepan Sulfonic 2.821 SMA 2000™ .242 5.508 0.0025 .416
acid™
Sal sdédica del 5.108 SMA 2021™ .627 8.378 0.0025 .361
dcido dodecano-1-
sulfénico
Lakeland PAE 7.924 SMA 2021™ .627 6.351 0.0025 .235
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136™

Stepan Lathanol 6.814 SMA 2021™ .627 4.209 0.005 0.393
LAL™
n-Decanoil-L- 85.47 SMA 2021™ .627 8.205 0.0025 0.341
Metionina
Cedepal TD-403 6.421 SMA 2021™ .627 7.653 0.0025 0.311
MELD™
Stepan Mild L3™ 372.9 SMA 2021™ .627 4.174 0.0025 0.42
n-Dodecanoil-L- 2.312 SMA 2021™ .627 7.181 0.0025 0.406
Metionina
n-Decanoil-L- 85.47 SMA 3000™ .713 173.2 0.005 0.179
Metionina
n-Dodecanoil-L- 2.312 SMA 3000™ .713 185.3 0.005 0.24
Metionina
n-Decanoil-L- 90.68 SMA 2021™ .627 129.3 0.0025 0.41
Treonina
n-Dodecanoil-L- 99.77 SMA 2021™ .627 8.825 0.005 0.332
Treonina
Dodecilbencenosul 4.235 SMA 2021™ .627 6.732 0.005 0.147
fonato de sodio
Stepan Ninate 216.2 SMA 2021™ .627 27.73 0.005 0.397
Stepan SLL-FB™ 136.3 SMA 2021™ .627 8.91 0.005 0.151
Stepan Sulfonic 2.821 SMA 2021™ .627 7.86 0.005 0.153
acidm™
Lakeland PAE 7.924 SMA 3000T™ 713 127.7 0.005 0.153
136
n-Dodecanoil-L- 99.77 SMA 3000T™ .713 126.3 0.005 0.155
Treonina
Stepan Ninate 216.2 SMA .713 104.6 0.005 0.269

3000T™
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Stepan Mild L3™ 372.9 SMA 3000T™ 3.713 2. 139.1 0.005 0.233
Stepan SLL-FB™ 136.3 SMA 3000T™ 3.713 2. 7.09 0.005 0.24
Stepan Sulfonic 2.821 SMA 3000T™ 3.713 2. 178.8 0.005 0.381
acid™
n-Decanoil-L- 85.47 SMA IBE 9.759 5. 14.43 0.005 0.29
Metionina
n-Dodecanoil- L- 2.312 SMA IBE 9.759 5. 13.37 0.005 0.323
Metionina
Stepan Mild L3™ 372.9 SMA IBE 9.759 5. 13.98 0.005 0.29
Stepan SLL-FB™ 136.3 SMA IBE 9.759 5. 13.59 0.005 0.3
AminGCK30H 7.286 SMA 725™ 15.03 6. 126.6 0.00125 0.65
Stepan Bio- 6.434 SMA 725™ 15.03 6. 131.1 0.00125 0.689
Terge AS-40™
n-Dodecanoil- L- 99.96 SMA 725™ 15.03 6. 92.95 0.00125 0.555
Histidina
Stepan Lathanol 6.814 SMA 725™ 15.03 6. 122.7 0.0025 0.647
LAL™
n-Decanoil-L- 85.47 SMA 725™ 15.03 6. 107.2 0.0025 0.538
Metionina
n-Dodecanoil- L- 2.312 SMA 725™ 15.03 6. 124 .3 0.005 0.692
Metionina
Sal sdédica del 5.108 SMA 725™ 15.03 6. 126 0.005 0.682
dcido dodecano-1-
sulfénico
Lakeland PAE 7.924 SMA 725™ 15.03 6. 132.1 0.0025 0.658
136
n-Dodecanoil- L- 99.77 SMA 725™ 15.03 6. 126.1 0.005 0.687
Treonina
Stepan Mild L3™ 372.9 SMA 725m™ 15.03 6. 102.9 0.0025 0.601
Stepan SLL-FB™ 136.3 SMA 725™ 15.03 6. 99.11 0.0025 0.577
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Lakeland PAE 7.924 SMA Cumene .123 4.65 0.005 .232
136 terminated

n-Dodecanoil- L- 99.77 SMA Cumene .123 4.464 0.005 .235
Treonina terminated

Stepan Mild L3™ 372.9 SMA Cumene .123 4.621 0.005 .236
terminated

Stepan SLL-FB™ 136.3 SMA Cumene .123 4.551 0.005 .229
terminated

n-Decanoil-L- 85.47 SMA Cumene .123 3.699 0.005 .288
Metionina terminated

n-Dodecanoil- L- 2.312 SMA Cumene .123 3.903 0.005 .122
Metionine terminated

n-Dodecanoil- L- 99.96 SMA Cumene .123 83.07 0.0025 .403
Histidina terminated
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Cromatografia de permeacidén en gel (gpc)

[00271] El andlisis de distribucidn de peso
molecular del polimero de polimeros de poli(estireno-co-
anhidrido maleico) disponibles comercialmente se determind
mediante cromatografia de permeacién en gel (GPC) en un
Viscotek GPCmax VE-2001 usando una calibracidén convencional
de estandares de poliestireno a 2 mg/ml usando
tetrahidrofurano (THF) como eluyente a 1 ml/min. Antes de
la inyeccidén, las muestras se filtraron utilizando un
filtro de nailon de 0,22 upm. Las mediciones fueron

realizadas por GreenCentre Canada.

Tabla 11. Datos de Distribucién de Peso Molecular (Mn, Mw, Mz, Mp, D) de Diferentes
Muestras de Polimero

SMA-725™ SMA-2000™ SMA-2021™ SMA-3000™ SMA- Cumene
terminated
Mn 48,216 3,268 10,029 4,667 3,983
(Daltons)
Mw 97,987 5,793 23,727 8,767 7,708
(Daltons)
Mz 170,089 9,020 84,311 14,042 12,598
(Daltons)
Mp 81,853 4,839 17,096 7,648 6,486
(Daltons)
0 (Mw/Mn) 2.032 1.773 2.366 1.879 1.935

Experimento de formacidén de nanorred - método #1

[00272] A cada pocillo de una placa de 96 pocillos
se le afiadieron 200 ppm de solucidén madre de polimero al 2%
seqguido de la adicidén de una solucidén madre de tensioactivo
al 1% seleccionada de una de las siguientes seis
concentraciones (1000 ppm, 500 ppm, 250 ppm, 125 ppm, 50

pepm vy O ppm). La mezcla de polimero y tensioactivo se
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diluybé en agua desionizada hasta un volumen final de 200 nl
en cada pocillo. A la mezcla se le afiadieron 10 pl de acido
clorhidrico (HCl) 12 M como agente de precipitacidn. Se
observé la formacidén de nanorred con base en el grado de
turbidez de la mezcla en cada pocillo. El grado de turbidez
(un indicador de la formacidén de nanorred) se determind
mediante mediciones de absorbancia a 540 nm en un Molecular
Devices-SPECTRAmax M2. Cada combinacidén de tensioactivo vy
polimero se ejecutd por triplicado.

Eficiencia de formacidén de nanorred - método #2

[00273] El Método #2 describe 1la eficiencia de
complejacidén de nanorred de los tensioactivos que contienen
Triton™ X (Triton™ X-100, Triton™ X-305 y Triton™ X-45) con
polimeros que contienen SMA (SMA-725™, SMA -2000™, SMA-
2021™, SMA-3000™) . El propdésito era identificar la
capacidad de carga de tensioactivo del polimero y estudiar
el efecto de la longitud del polimero. Para el rango de
concentraciones de tensiocactivo empleado, se utilizdé una
relaciédn de dos veces el factor de formacidén de nanorred
(NS) para cada tensiocactivo seleccionado y polimero
seleccionado. Se seleccionaron un total de seis
concentraciones. El1 factor de formacidén de nanorred (Nf) se
calculdé mediante el método #4 y se resalta a continuacidn.
Para cada titulacién, la concentracidédn de polimero fue de

400 ppm (20 uL).
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Titulacidédn de nanorred:

La titulacioén de tensioactivo y polimero a
concentraciones dadas (ver mas abajo) se realizd usando
tubos de centrifuga de 1,5 ml, seguido de dilucidn en agua
desionizada hasta un volumen final de 1,0 ml. La nanorred
resultante se obtuvo mediante la adicién de 10 pl de HCI
12M. La titulacidén se realizd por triplicado. Ademds, se
prepararon un control de tensicactivo en agua desionizada y
un control separado gque contenia una mezcla de tensioactivo
y HCl. Una porcién (aprox. 200 mpl) de la nanorred
preparada, el control de tensioactivo y el control de
tensioactivo con HCl1 se transfirieron a una placa de 96
pocillos y se mididé la absorcidén a 540 nm. La solucidn
restante de las nanorredes preparadas, control de
tensioactivo con vy sin &cido se sedimentdé wusando una
centrifuga Sigma™ 4-16 a 2300 rpm (816 ref) durante 10 min.
El sobrenadante (aprox. 200 pl) se transfiridé a una placa
UV de 96 pocillos y se midié la absorcidén a 280 nm. Se
registré un promedio de los valores de absorcidn.

[00274] Estas son las siguientes concentraciones de
tensioactivo y polimero empleadas: SMA-2000™ (400 ppm, 20
pL), Triton™ X-100 (1000, 500, 250, 100, 64.8, 0 ppm); SMA-
725™ (400 ppm, 20 pL), Triton™ X-100 (1000, 500, 295,16,
250, 100, O ppm),; SMA-3000™ (400 ppm, 20 pL), Triton™ X-100

(1000, 500, 250, 100, 13,4, 0 ppm); SMA-2021 ™ (400 ppm, 20
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pL), Triton™ X-100 (1000, 500, 250, 91,22, 0 ppm).

[00275] SMA-2000™ (400 ppm, 20 uL), Triton™ X-305
(rooo, 500, 250, 231,58, 100, O ppm); SMA-725™ (400 ppm, 20
pL), Triton™ X-305 (1000, 500, 473,76, 250, 100, O ppm);
SMA-3000™ (400 ppm, 20 uL), Triton™ X-305 (1000, 500,
447,88, 250, 100, O ppm); SMA-2021 ™ (400 ppm, 20 uL),
Triton™ X-305 (1000, 500, 436,88, 250, 100, O ppm).

[00276] SMA-2000™ (400 ppm, 20 uL), Triton™ X-45
(1000, 616,18, 500, 250, 100, O ppm); SMA-725™ (400 ppm, 20
pL), Triton™ X-45 (1000, 500, 250, 100, 92,92, 0 ppm); SMA-
3000™ (400 ppm, 20 uL), Triton™ X-45 (1000, 500, 250, 99,7,
0 ppm); SMA-2021 ™ (400 ppm, 20 uL), Triton™ X-305 (1000,
500, 250, 158,4, 100, O ppm).

Eliminacién de iones metdlicos zn?" + y Cu’" del agua

de mar - método #3

[00277] Se mezclaron soluciones de polimero
hidrolizado y tensioactivo en agua desionizada en placas de
96 pocillos para dar un total de 1 ml de soluciones madre
de Dbiblioteca de nanorred al 0,5%. Se prepararon 199
nanorredes diferentes. Cada pocillo de una placa de 96
pocillos contenia una Unica solucidén de nanorred de 1 ml.

Determinacidn colorimétrica de concentraciones de zinc

y cobre usando zincon:

Como prueba del principio de la biblioteca de nanorred

optimizada, se afiadié agua de mar con 10 ppm de =zinc o
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cobre vy se tratdé con nanorredes. El procedimiento de
tratamiento fue el siguiente. Para preparar las soluciones
de agua de mar con adicidédn de metal, se afiadidé un volumen
de 175 pL de la solucién 100 nM zZn?" (28.765 ppm zZn?") o 315
nL de la solucién 100 nM Cu®t a 500 ml de agua de mar, lo
que produjo una solucién de 10.07 ppm de zn?" y 10,03 ppm
de cCu?’, respectivamente. A continuacidén, se tratd un
volumen de 960 pl de esta muestra con 40 pl de cada
solucidén de biblioteca de nanorred optimizada (Tabla 9 vy
Tabla 10). Como control positivo para la eliminacidén de
metales, se trataron alicuotas separadas de 960 pl de las
muestras de agua de mar con adicidén de metal con 40 upl de
solucidén de NaOH al 1% para precipitar el Zn o Cu como
hidréxidos. Para asegurar la estabilidad del metal en el
agua de mar, también se mezclaron alicuotas adicionales de
960 ul de 1las soluciones de agua de mar con adicidén de
metal con 40 wul de agua destilada. Las soluciones se
mezclaron individualmente y cada una de ellas se centrifugd
(1.000 x q) durante aproximadamente 5 minutos ©para
sedimentar las nanorredes precipitadas. Se analizaron cinco
pl del sobrenadante aplicando el método de eliminacidén de
iones metdlicos zn®" y cu®’.

Preparacién de curvas de calibracidén para el método #3

Elaboracién de patrones de calibracidn

2+

[00278] Para el ion metdlico Zn disuelto, los
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estadndares de calibracidén se prepararon en concentraciones
de 0,10, 0,26, 0,52, 1,03, 1,75, 2,52 ppm, y para Cu®
disuelto, los estandares de calibracién se prepararon en
concentraciones 0,10, 0,25, 0,5, 1,0, 1,74, 2,49 ppm.

[y : s 2 + 2+
Preparacidén de curvas de calibracidn para zn’ y Cu

disueltos

[00279] En un conjunto de tubos de centrifuga
cébnicos de 1,5 ml, se afiadieron alicuotas de 25 ul de las
soluciones estéandar de calibracién de 2zn?'. En otro
conjunto de tubos de centrifuga cbnicos de 1,5 ml, se
afiadieron alicuotas de 25 pL de las soluciones estandar de
calibracién de Cu?’. A ambos conjuntos de tubos, se
afiadieron 950 plL de tampdn de acido bdérico pH 9 y los tubos
se mezclaron seguido de la adicidén de 25 pL de solucidn de
Zincon 1,6 M (75% de contenido de <colorante). Las
soluciones se mezclaron y se dejaron reposar durante 5
minutos. Se transfirieron alicuotas de 200 pl de las
muestras a placas de fondo plano de 96 pocillos adecuadas
para espectrofotometria visible y se midieron las muestras
a 615 nm. Se construyeron curvas de calibracidén separadas
para Zn%'y cu’*.

Elaboracién de curvas de calibracidén para remocidn de

hierro
[00280] El siguiente procedimiento se basa en M. J.

Verschoor, L. A. Molot, Limnol. Oceanogr-Meth., (2013), 11,
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113-125. Una comparacién de tres métodos colorimétricos de
medicién de hierro ferroso y reactivo total en agua dulce,
(doi1:10.4319/1om.2013.11.113). E1l procedimiento en el mismo
se modificd y adaptd para cuantificar el hierro total vy
disuelto en muestras de agua. Se prepararon en agua
soluciones de 20.000 ppm de Fe?", 4cido ascérbico al 10% y
ferrozina 2,5 mg/ml. La solucién de 20.000 ppm de Fe?" se
diluydé a concentraciones apropiadas ©para preparar 1los
estandares de calibracién. Tanto Fe?" como Fe’t se
cuantificaron usando la curva de calibracidén preparada para

2+

Fe”" en el rango de 0,1 - 2,0 ppm en agua desionizada.

Preparacidén de patrones de calibracién

[00281] Los patrones de calibracidén se prepararon en
concentraciones de 0,10, 0,25, 0,50, 1,0 vy 2,50 ppm
mediante diluciones en serie de la solucién madre de Fe?!
de 20.000 ppm con agua desionizada.

Preparacién de la curva de calibracidn

[00282] En tubos de centrifuga cdédnicos de 1,5 ml se
afiadié 1 ml de los estandares de calibracién Fe®" y 100 uL
de &cido ascdrbico al 10%. Las soluciones se mezclaron y se
dejaron reposar durante 10 minutos. Se afladieron
veinticinco pl de la solucidén de ferrozina de 2,5 mg/ml y
se dejaron reposar las muestras durante 10 min. Se
transfirieron alicuotas de 200 pl de las muestras a placas

de fondo plano de 96 pocillos adecuadas para
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espectrofotometria visible y se analizaron a 562 nm.

[00283] Se aplicdé el mismo procedimiento para medir
las concentraciones de hierro total y hierro disuelto.

[00284] Las concentraciones residuales de zn?" y cu®
se analizaron mediante determinacidén colorimétrica mediante
complejacidén con Zincon. El método Zincon estd adaptado de
un procedimiento descrito en (E. Sabel, J. M. Neureuther,
S. Siemann. Anal. Biochem., (2010), 397, 2, 218-226, (doi:
10.1016/3.ab.2009.10.037). A Spectrophotometric Method for
the Determination of Zinc, Copper, and Cobalt ions in
metalloproteins using Zincon Crystal). El procedimiento
alli descrito se modificé y adaptd para cuantificar los

2+

iones metalicos Zn”’y Cu”" disueltos en muestras de agua.

C4lculos tedricos - método #4:

La coprecipitacién de 7 polimeros hidrolizados y 58
tensioactivos con concentraciones variables dio como
resultado nanorredes con varios grados de turbidez. Se
mididé la turbidez y se modeld el aumento de los valores de
absorcién a medida que se afiadia tensiocactivo al polimero.
Se calcularon los primeros valores de absorcidn inicial p y
as, que se estimaron como funciones lineales de
concentracidén para un polimero o tensiocactivo dado cuando
se midieron solos. A continuacidn, se calcularon 1los
valores de absorcidén corregidos de la linea de base (A'")

restando ap y as a partir de los valores de absorcidn
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brutos A, es decir, A' = A - as - ap.

[00285] Para cada combinacidn de polimero %
tensioactivo, se construyd una curva A '(S, PO), donde S es
una concentracidén variable de tensioactivo y PO es una
concentracién fija de polimero. Se identificd el pico de
esta curva y se ajustd un sigmoide a la seccidn anterior al
pico de 1la curva (R, funcidén obptima). E1 coeficiente
sigmoide estimado permitidé la cuantificacidén de la altura
del pico, el punto medio de transicién y la tasa de
transicidn.

[00286] Para una combinacién dada de un tensiocactivo
y un polimero, la formacidén de nanorred se definid como
cualquier ajuste sigmoide con una altura superior a 0,2.
Ademas, se elimind cualquier sigmoide con un punto medio
superior a 500 ppm, ya que la titulacidén finalizdé en 1000
ppm y la curva sigmoidea requiridé al menos 3 puntos de
datos para ser una curva valida. La inspeccién visual
confirmé que los ataques sigmoides de A’ eran un método
util para detectar la formacidén de nanorred. En total, se
detectaron nanorredes optimizadas que se produjeron entre
199 de las 434 posibles combinaciones de tensioactivos vy
polimeros (62 * 7).

Sintesis de tensiocactivos

[00287] Los espectros de resonancia magnética

nuclear (RMN) se realizaron en las 1instalaciones de
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GreenCentre Canadéd. Los espectros de RMN de g y 13C{lH} se
registraron en un espectrdémetro Varian™ de 400 MHz a
temperatura ambiente. Los cambios quimicos se informan en
partes por milldén (ppm) utilizando tetrametilsilano (TMS)
como estandar ['H (CDCls: 7,26 ppm; DMSO-dg: 2,50 ppm] y °C
[CDCl3: 77,16 ppm; DMSO-d¢: 39,52 ppm] La multiplicidad de
desplazamientos quimicos se informa de la siguiente manera:
s = singlete, d = doblete, dd = doblete de dobletes, t =
triplete, m = multiplete y br = ancho. Los espectros de RMN
se procesaron utilizando el software MestReNova. Los
espectros de espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR) se registraron en un espectrdémetro FTIR
Agilent Cary 630 equipado con un ATR de diamante
(reflectancia total atenuada) y una ventana de ZnSe con un

rango espectral de 650-4000- cm .

La ruta sintética de N-
Dodecanoil-L-Metionina se hace referencia en (3) G.
Bonacucina et al. Colloids and Surfaces A: Physicochem.
Eng. Aspects, 2016, 492, 38-46. Chemical-Physical
Properties and Cytotoxicity of N-Decanoyl Amino Acid-Based

Surfactants: Effect of Polar Heads.

Sintesis de n-dodecanoil-l-metionina

[00288] A un matraz de fondo redondo de 100 ml con
una barra de agitacidén magnética se le afiadieron metionina
(1,50 g, 10 mmol), H,O (20 ml) y NayCOs (1,57 g, 15 mmol).

Se afiadié THF (10 ml) y la mezcla se volvidé turbia. Se
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afiadié gota a gota cloruro de n-dodecanoilo (3,0 ml, 13
mmol) y la mezcla se agitd a temperatura ambiente durante 4
h. Después del tiempo indicado, se evapord THF a presidn
reducida y la mezcla de reaccidén se acidificdé hasta pH 2,0
(con HC1 2 N). Se formé un precipitado y se filtrdé usando
un embudo Buchner, con papel de filtro #2 y se lavdé con
agua (3 x 10 ml) y acetona (aproximadamente 5-10 ml). El
s6lido se secd en un horno de vacio a 40 ©°C, durante la
noche. El1 sélido se recristalizé en hexanos. Luego, el
precipitado se filtrd y se lavdé con hexanos (3 x 10 ml),
para proporcionar un producto puro, como un sdélido blanco
(1,786 g, 54% de rendimiento). g NMR (400 MHz, CDCls) d
6.83 (d, § = 7,6 Hz, 1H, NHCO), 4,57 (dd, J= 12,4, 4,8 Hz,
1H), 2,54 (¢, 0 = 7,6 Hz, 2H), 2,23 (t, J = 7,6 Hz, 2H),
2,19 - 2,13 (m, 1H), 2,09 (s, 3H), 2,04-1.95 (m, 1H), 1,63-
1,56 (m, 2H), 1,31 -1,25 (m, 15H), 0,87 (t, J = 6,8 Hz,
3H) . 3¢ NMR (100 MHz, CDClz) & 175,7 (COOH), 174,7 (CONH),
52,3 (HC- NH), 36,6 (0=C-CH;), 32,0 (OC-CH,-CH,), 31,2
(CHz), 30,3 (CHp), 29,8 (CHy), 29,7 (CHy), 29,7 (CHy), 29,5
(CHz), 29,5 (CHp), 29,4 (CHy), 25,8 (CHy), (CHy), 15,6
(SCH,), 14,3 (CH3); FT-IR (ATR, cm'): 3303, 2938, 2916,
2849, 1702, 1706, 1646, 1535, 1419, 1226, 685.

Sintesis de n-decanoil-l-metionina

[00289] A un matraz de fondo redondo de 100 ml con

una barra de agitacidén magnética, se le afiadieron metionina
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(1,50 g, 10 mmol), H,O (20 ml) y NayCO; (1,6 g, 15 mmol).
Tras la adicidén de THF (10 ml) a la mezcla de reaccidn se
formé una solucidn turbia, se afiadid gota a gota cloruro de
n-decanoilo (2,7 ml, 13 mmol) y la mezcla se agitd a
temperatura ambiente durante 4 h. El disolvente THF se
evapord a presidén reducida y la mezcla de reaccidbn se
acidificdé hasta pH 2,0 (con HCl1 2 N). A pH 3-4, se observd
algo de precipitado y a pH 2 se formdé un aceite en la parte
superior de la mezcla de reaccidén. La mezcla de reaccidn se
extrajo con hexanos (30 ml) y EtOAc (acetato de etilo) (2 x
20 ml). Se combinaron las fases organicas y se elimind el
disolvente a presién reducida. Se aisldé un aceite y se
almacend en el frigorifico hasta que se obtuvo un sdélido.
El sélido se recristalizdé en hexanos, se filtrd y se lavd
con hexanos (3 x 10 ml), para proporcionar un sdélido
incoloro puro (2,516 g, rendimiento del 83%). g NMR (400
MHz, <CDCl3) o 10,18 (br, 1H), 6,55 (4, J = 7,6 Hz, 1H,
NHCO), 4,71 (dd, J = 12,8, 5,6 Hz, 1H), 2,55 (t, J = 7,4
Hz, 2H), 2,36 - 2,17 (m,3H), 2,10 (s, 3H), 2,08-1,99 (m,
1H), 1,68-1,58 (m, 2H), 1,28-1,25 (m, 12H), 0,87 (t, J =
6,8 Hz, 3H). 3¢ NMR (100 MHz, CDClz) & 175,1 (COOH), 174,7
(CONH), 51,9 (HC-NH), 36,6 (0=C-CH,;), 32,0 (OC-CH,-CH,),
31,2 (CHp), 30,1 (CHy), 29,6 (CHy), 29,4 (CHz), 29,4 (CHy),
29,3 (CHy), 29,3 (CHp), (CHy), 22,8 (CHp), 15,5 (SCHy), 14,2

(CHs); FT-IR (ATR, cm'): 3314, 2916, 2849, 1706, 1650,
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1535, 1441, 1419, 1255, 1229, 920, 685.

Sintesis de n-octanoil-l-metionina

[00290] A un matraz de fondo redondo de 100 ml con
una barra de agitacidén magnética se le afiadieron metionina
(1,50 g, 10 mmol), HO (20 ml) y NayCOs3 (1,6 g, 15 mmol).
Tras la adicidén de THF (10 ml) a la mezcla de reaccidn se
formé una solucidn turbia, se afiadid gota a gota cloruro de
n-octanoilo (2,2 ml, 13 mmol) y la mezcla se agitd a
temperatura ambiente durante 4 h. El disolvente THF se
evapord a presidén reducida en una linea Schlenk y la mezcla
de reaccidédn se acidificd hasta pH 2,0 (con HC1 2 N). Se
formé un aceite encima de la mezcla de reaccidédn. La mezcla
de reaccidn se extrajo con EtOAc (3 x 20 ml). Se combinaron
las fases orgéanicas y se elimindé el disolvente a presidn
reducida. Se obtuvo un aceite y se almacend en el interior
del frigorifico para solidificarlo. El s6lido se
recristalizdé en hexanos, se filtrd y se lavd con hexanos (3
x 10 ml), para proporcionar un sélido incoloro puro (1,194
g, 43% de rendimiento). 'H NMR (400 MHz, CDCls) & 10,54
(br, 1H), 6,58 (4, J = 7,6 Hz, 1H, NHCO), 4,70 (dd, J =

12,6, 5,0 Hz, 1H), 2,54 (t, J = 7,4 Hz, 2H), 2,25 (t, J

7,6 Hz, 2H), 2,21 - 2,17 (m, 1H), 2,09 (s, 3H), 2,08 — 2,00
(m, 1H), 1,63 — 1,60 (m, 2H), 1,28 - 1,25 (m, 8H), 0,86 (t,
J = 6,6 Hz, 3H). *Cc NMR (100 MHz, CDCls;) & 175,0 (COOH),

174,7 (CONH), 51,9 (HC-NH), (0=C-CHyz), 31,8 (OC-CH,-CHy),



134/243

31,2 (CHz), 30,1 (CHz), 29,2 (CHz), 29,1 (CHyz), 25,7 (CHyp),
22,7 (CHz), 15,5 (SCHp), 14,2 (CHs3); FTIR (ATR, cm™'): 3329,
2942, 2919, 2856, 1698, 1le6l2, 1549, 1445, 1248, 1225, 1188,
1128, 957.

Sintesis de n-dodecanoil-l-histidina

[00291] A un matraz de fondo redondo de 100 ml con
una barra de agitacidén magnética, se le afiadieron histidina
(1,55 g, 10 mmol), HO (20 ml) y Naz2CO; (1,38 g, 13 mmol)
seguido de la adicién de THF (10 ml). La mezcla de reaccidn
se enfrid® a 0 °C, tras lo cual la mezcla se volvid turbia.
Se afiadié gota a gota cloruro de N-dodecanoilo (2,5 ml, 11
mmol) y la mezcla se agitd a temperatura ambiente durante
la noche. Antes de la adicidén completa de cloruro de acilo,
la solucidn se volvid turbia y viscosa (similar a un gel).
Después de 4 h de reaccidén, el disolvente THF se evapord a
presidén reducida y la mezcla de reaccidén se acidificéd hasta
pH 2,0 (con HCl 2 N). El precipitado se filtrdé y se lavd
con acetona (3 x 5 ml) y CHCls (3x5 ml). El espectro de RMN
'H del producto crudo mostrdé acido dodecanoico residual vy
el crudo se recristalizdé en EtOH al 95%. Los sdélidos se
filtraron y lavaron con EtOH al 95%. El1 sdélido incoloro
obtenido se contamindé con aproximadamente un 12% de &cido
dodecanoico (1,197 g, aproximadamente un 35% de
rendimiento). 'H NMR (400 MHz, DMSO-de): & 8,01 (d, J = 7,6

Hz, 1H, NHCO), 7,54 (s, 1H, N=CHN), 6,78 (s, 1H, NCH=),



135/243

4,41-4,35 (m, 1H, NCHCOOH), 2,94-2,77 (m, 2H, CHy), 2,05
(t, § = 7,4 Hz, 2H, COCH,), 1,41-1,38 (m, 2H), 1,27-1,20
(m, 16H, CH,), 0,85 (t, J = 6,8 Hz, 3H, CH3). '°C NMR (100
MHz, DMSO-de): & 173,3 (COOH), 172,1 (CONH), 134,7 (NC=N),
52,1 (HC-NH), 35,2 (0=C-CHy), 31,4 (0=C-CH,-CH,), 29,1
(CHz), 29,1 (CHz), 29,0 (CHz), 28,9 (CHy), 28,8 (CHz), (CH),
25,2 (CHy), 22,1 (CHz), 14,0 (CH3); FTIR (ATR, cm'): 3329,
3146, 2945, 2919, 2852, 1639, 1546, 1397, 1184, 983, 834,
685.

Sintesis de n-dodecanoil-l-treonina

[00292] A un matraz de fondo redondo de 100 ml con
una barra de agitacidén magnética, se le afadidé treonina
(1,20 g, 10 mmol), H,O (20 ml) y NayCO3 (1,60 g, 15 mmol)
Luego, THF (10 ml) se afiadid¢ y la mezcla se volvid turbia,
se afiadidé gota a gota cloruro de n-dodecanoilo (3,0 ml, 13
mmol) y la mezcla se agitd a temperatura ambiente durante 4
h. El1 disolvente THF se evapord a presidn reducida y la
mezcla de reaccidén se acidificd hasta pH 2,0 (con HC1l 2 N).
El precipitado incoloro se filtré y se lavdé con agua
desionizada (3x10 ml) y se secd en un horno de vacio a 40
°C durante 3 dias. El1 sélido incoloro (1,10 g, 36%) se
purificé mediante recristalizacién en hexanos. ‘H NMR (400
MHz, DMSO-d¢): & 7,75 (d, J = 8,8 Hz, 1H, NHCO), 4.20 (dd,
J = 8,8, 3,2 Hz, 1H, CH-NH), 4,13-4,07 (m, 1H, CH-OH),

2,26-2,11 (m, 2H, 0O=C-CW;), 1,49-1,46 (m, 2H, CHy;), 1,23
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(m, 15H, CHy), 1,04 (d, J = 6,4 Hz, 3H, CHOH-CHs), 0,85 (t,
J = 6,8 Hz, 3H, CHs;); °C NMR (100 MHz, DMSO-de): & 172,7
(COOH), 172,4 (CONH), 66,5 (HC-OH), 57,4 (HC-NH), 35,1
(0O=C-CHy), 32,0 (OC-CH,-CH;), 29,1 (CHy), 29,0 (CHy), (CHy),
28,8 (CHy), 28,7 (CHz), 25,4 (CHy), 22,5 (CH;), 20,5 (HOHC-
CHs), 14,1 (CHs); FTIR (ATR, cm'): 3426, 3362, 3314, 2942,
2919, 2852, 1709, 1612, 1605, 1538, 1463, 1385, 1382, 1207,
1151, 1088, 871,674.

Sintesis de n-decanoil-l-treonina

[00293] A un matraz de fondo redondo de 100 ml con
una barra de agitacidén magnética se le afiadieron treonina
(1,20 g, 10 mmol), H,O (20 ml) y NaOH (0,6 g, 15 mmol).
Luego, se afiadié THF (10 ml), seguido de la adicidén gota a
gota de cloruro de n-decanoilo (2,7 ml, 13 mmol) vy la
mezcla se agitd a temperatura ambiente durante la noche. Se
obtuvo una suspensidén y el disolvente THF se evapord a
presidén reducida y la mezcla de reaccidn se acidificéd hasta
PH 2 (con HCl1 2 N). No se observd precipitado. La mezcla de
reaccidén se extrajo con EtOAc (3 x 20 ml). Se combinaron
las fases orgéanicas y se elimindé el disolvente a presidn
reducida. Se obtuvo un aceite y se purificd usando un tapdn
corto de silice, eluido con Hex/EtOAc 6:4 para eliminar el
adcido decanoico, vy luego con EtOAc, para eliminar el
producto, un sélido incoloro (1,326 g, 49% de rendimiento).

'H NMR (400 MHz, CDCh): & 7,00 (d, J = 8,8 Hz, 1H, NHCO),
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4,54 (d, J = 6,4 Hz, 1H, CH- NH), 4,43-4,41 (m, 1H, CH-OH),
2,29 (t, J =7,6 Hz, 2H, 0=C-CHy), 1,64-1,60 (m, 2H, CHy),
1,28-1,25 (m, 15H, CH,), 1,20 (d, J = 6,4 Hz, 3H, CHOH-
CHs), 0,87 (t, J = 6,6 Hz, 3H, CHs); '°C NMR (100 MHz,
cDCls): & 175,5 (COOH), 174,3 (CONH), 67,7 (HC-OH), 57,8
(HC-NH), 36,5 (0=C-CHy), 32,0 (0=C- CHy-CHy), 32,0 (CHy),
29,7 (CHy), 29,7 (CHp), 29,6 (CHy), 29,5 (CHy), 29,4 (CHy),
29,4 (CHy), 25,9 (CHy), 22,8 (CHz), 19,6 (HOHC-CHs3), 14,2
(CHs) ; FTIR (ATR, cm'): 3426, 3363, 3314, 2938, 2919, 2852,
1709, 1616, 1605, 1538, 1419, 1382, 1277, 1270, 1199, 1151,
1087, 875, 675.

Sintesis de n-octanoil-l-treonina

[00294] A un matraz de fondo redondo de 100 ml con
una barra de agitacidén magnética se le afiadidé treonina
(1,20 g, 10 mmol), H,O (20 ml) y NayCO3 (1,60 g, 15 mmol.
Luego, se afadié THF (10 ml), seguido de la adicidén gota a
gota de cloruro de n-octanoilo (2,2 ml, 13 mmol). La mezcla
de reaccidén se agitd a temperatura ambiente durante 4 h.
Después del tiempo indicado, se evapord el THF a presidn
reducida y la mezcla de reaccidn se acidificd hasta pH 2,0
(con HC1 2 N). No se observd precipitado. La mezcla de
reaccidén se extrajo con 3 x EtOAc (20 ml cada una). Las
fases organicas se combinaron y el disolvente se elimind a
presién reducida para producir un aceite. El1 aceite se

purificé wusando un tapdén corto de silice, eluido con
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Hex/EtOAc 6:4 para eliminar el acido decanoico, y luego con
EtOAc para eliminar el producto (1,039 g, 42% de
rendimiento). 'H NMR (400 MHz, CDCh): & 7,01 (d, J = 8,4
Hz, 1H, NHCO), 4,54 (dd, J = 8,4, 2,4 Hz, 1H, CH-NH), 4,42-
4,40 (m, 1H, CH-OH), 2,29 (t, J = 7,6 Hz, 2H, O0=C-CH;),
1,63-1,60 (m, 2H, CHy), 1,30-1,25 (m, 10H, CHy), 1,19 (d, J
= 6,0 Hz, 3H, CHOH-CH3), 0,86 (t, J = 6,8 Hz, 3H, CH3); '°C
NMR (100 MHz, CDCls): o 176,3 (COOH), 173,7 (CONH), 67,7
(HC-OH), 57,5 (HC-NH), 36,4 (0=C-CHy;), 32,5 (0=C-CH,-CHj;),
29,1 (CH), 25,8 (CHp), 22,7 (CHp), 19,4 (HOHC-CHs), 14,0
(CHs) ; FTIR (ATR, cm'): 3303, 2942, 2927, 2856, 1724, 1631,
1534, 1419, 1415, 1382, 1210, 1117, 1084, 1080, 857, 674.

Ejemplo 15

Formacidén de nanorred

[00295] Para cribar réapidamente la formacidén de
nanorredes usando cualquier combinacién particular de
tensioactivo y polimero, se utilizdé un enfoque basado en
titulaciédn. Se afiadieron cantidades crecientes de
tensioactivo a una cantidad fija de polimero. La posterior
desestabilizacidén del polimero mediante la adicidén de &acido
clorhidrico concentrado conduce a la precipitacidén tanto
del tensioactivo como del polimero, lo gque indica la
formacidédn de nanorred. La cantidad de formacidén de nanorred
se mididé mediante un aumento en la absorbancia a 540 nm en

relacién con los controles de solo polimero vy solo
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tensioactivo. Este método se puede utilizar como un enfoque
rapido y automatizado para detectar interacciones polimero-
tensioactivo con el fin de observar el inicio de la
formacién de nanorred en cualquier combinacidén dada de
polimero(s) y tensioactivo(s) (ver Reactivos y Materiales
Ejemplos 15-21, Método #1).

Formacidén de nanorredes con la serie de tensioactivos

triton™ y validacidén de un método de cribado.

[00296] Para probar la formacién de nanorred con
miltiples tensioactivos y polimeros diferentes, se disefid
un método de cribado que utiliza la coprecipitacidén del
tensioactivo y el polimero como medida de la formacidén de
nanorred. Para probar el método de deteccidn, se midid
primero la formacidén de nanorred entre los tensiocactivos
modelo, seleccionados de la serie Triton™, con copolimeros
de Dblogques de estireno vy 4&cido maleico de diferente
longitud y composicidén de bloques (Figura 15). La serie de
tensioactivos Triton™ corresponde a moléculas anfipaticas
con una cadena alquilo hidréfoba de 14 carbonos y un grupo
de cabeza hidréfilo compuesto por grupos oxietileno
repetidos (véase la Férmula (i) anterior). Al aumentar el
nimero de grupos oxietileno repetidos, el wvalor HLB del
tensioactivo aumenta y el tamafio del agregado de
tensioactivo del tensiocactivo resultante disminuye. Esta

tendencia permite la creacidén de tensioactivos con gquimica
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similar pero propiedades fisicas de humectacién, formacidn
de espuma y agregacidén radicalmente diferentes (Stubicar
and Petres, Micelle Formation Dby Tritons in Aqueous
Solutions, (1981), Croatia Chemica Acta, 54 (3) 255-260).

[00297] Utilizando los polimeros SMA y la serie de
tensioactivos Triton™, se puede validar el método de
seleccidén para el inicio de la formacidén de nanorred. Lo
que sigue a continuacidén es una comparacién de la formacidn
de nanorretas usando tamafios de particulas de polimero SMA
relativamente mas pequefios y relativamente mas grandes en
combinacidén con tamafios de agregados de tensioactivo
relativamente mas pequefiocs y relativamente mas grandes
dentro de la serie de tensiocactivos Triton™. Por tanto, se
pudieron observar muchas combinaciones posibles de tamafio
relativo. Los tensioactivos Triton™ empleados fueron 1los
siguientes (junto con los tamafios de agregados
tensioactivos medidos): (Triton X-45m: 156 nm) y un
tensiocactivo formador de micelas pequefias (Triton X-100™:
10 nm). Los tamafios de particulas de polimero se detallan a
continuacidén junto con los resultados.

[00298] Se observd un claro aumento en la
absorbancia indicativo de la formacién de nanorred con
Triton X-100™ y SMA-2000™ (Dcalculado: 2,6 nm, observado:
5,2 nm) y SMA-3000™ (Dcalculado: 2,8 nm, Deopservado: 3,7 nm)

(Figura 15). Por el contrario, el SMA-725™ relativamente
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més grande (Decalculado: 6,8 nm, Depservado: 10-15 nm) mostrd un
pequefio aumento en la absorbancia con Triton X-100™. Los
tres polimeros mostraron un fuerte aumento en la
absorbancia con el agregado de tensioactivo més grande
formado por Triton X-45™. Para confirmar que este aumento
en la absorbancia correspondia a la formacidén de nanorred
(y no a la mera precipitacién de un componente dado), el
precipitado se elimindé de la solucidén por centrifugacidn.
El tensiocactivo residual que queda en la solucidén se midid
mediante la absorbancia UV de 1los tensioactivos Triton™
para SMA 2000 y SMA 725 (Tabla 21). Los resultados
demostraron que el aumento del precipitado formado era
proporcional a la correspondiente disminucidén de 1la
concentracién de tensiocactivo en el sobrenadante. Este
resultado wvalida 1la coprecipitacidén como un método de
deteccién valido para medir la formacidén de nanorred
(véanse los Ejemplos de reactivos y materiales 15-21,
método #2). Los resultados obtenidos del método de cribado
respaldan la proposicién de que la formacidén de nanorred
estd influenciada por un desajuste de tamafio entre un
tamafio minimo de particula de polimero y el tamafio de
agregado de tensioactivo. Por ejemplo, esta proposicidén
puede expresarse como sigue: (Dpolimero<Dtensioactivo agregado

nanorred), vy puede visualizarse a través del método de

cribado automatizado rapido relativamente simple detallado



142/243

anteriormente. Los resultados ilustrados se muestran en la
Figura 15.

Ejemplo 16

Conversidén del método de cribado de nanorred a un

método de alto rendimiento y medicidén de la formacidn de

nanorred.

[00299] Para medir mejor la formacidén de nanorred
entre varios tensiocactivos y numerosos polimeros, se
desarrolldé un método de puntuacidén cuantitativo y
relativamente méas automatizado para detectar la formacidn
de nanorred. Considere primero el método de deteccidn
simple descrito anteriormente 3% validado. En esa
validacién, se asumid que la formacidn de nanorred ocurria
entre un copolimero de Dbloque uUnico y un agregado de
tensioactivo Unico. Lo que sigue es la descripcién de un
modelo asistido por computadora desarrollado para predecir,
estandarizar y calificar la formacidén de nanorredes.

[00300] Una curva de unién de un grafico X-Y de
absorbancia a 540 nm frente a la concentracidén de
tensioactivo se ajustd con una funcidén sigmoidea después de
la correccién de los artefactos de tensioactivo solamente
(Figura 16). A partir del ajuste sigmoide, se determind un
factor de formacidén de nanorred (Nf). Nf, se toma del
ajuste sigmoide como la mitad del valor méximo del

sigmoide. Nf también puede denominarse punto medio,
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concentracién media méxima o concentracidén de agregacidn
critica. El ajuste sigmoide también proporciondé valores
para la altura absoluta del sigmoide y la pendiente de 1la
curva sigmoidea.

[00301] Las curvas sigmoides con una pendiente més
pronunciada pueden resultar de la asociacidn rapida de todo
el tensioactivo disponible con el polimero. Esto se ha
descrito como un sello distintivo de la cooperatividad
relativamente alta de la unién del tensioactivo polimérico.
(Goddard E.D. Polymer/Surfactant Interaction-Its relevance
to Detergent Systems. JAOCS. Vol. 71, 1994). De manera
similar, las curvas sigmoides con una absorbancia méxima
relativamente més alta pueden ser indicativas de la
asociacién de mas tensioactivo disponible con el polimero,
y también pueden indicar una formacién de nanorred méas
eficiente. A partir de estos dos parametros de la curva
sigmoidea (pendiente y absorbancia méxima), se utilizd el
drea bajo la curva sigmoidea como puntuacidédn para la
formaciédn de nanorred (Figura 17). Se considera que el
factor de formacidén de nanorred (Nf) es el punto en el que
la mitad del ©polimero disponible se asocié <con el
tensioactivo.

[00302] Para resumir, en este método automatizado,
se consideré que la formacién de nanorred comenzaba

basdndose en un ajuste sigmoide de los parametros tomados
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de los graficos de absorbancia frente a la concentracidén de
tensioactivo. Se calculé una puntuacién de nanorred
utilizando el &rea bajo la curva sigmoidea (AUC). Si no se
detectd sigmoide, se determind que la formacidn de nanorred
no se habia producido. Cada combinacién de polimero vy
tensioactivo se puntud de forma independiente. Los valores
de AUC resultantes se escalaron entre 0 y 1. La puntuacién
resultante, asi escalada, puede ser indicativa de 1la
formacidén de nanorred. La puntuacidén escalada captura dos
aspectos. Primero, captura la altura del perfil de
absorcidén, lo que puede indicar cantidades relativamente
mayores de nanorredes formadas. En segundo lugar, captura
el rango de concentracién de tensiocactivo (para una
concentracibén de polimero fija) sobre el que se forman las
nanorredes. Los resultados ilustrados se muestran en la
Figura 17.

Ejemplo 17

La formacién de nanorred ocurre con tensioactivos

anidénicos y no ibénicos.

[00303] En esta seccidn, se llevd a cabo un estudio
de la influencia de 1la estructura quimica del grupo de
cabeza de tensiocactivo sobre la formacidén de nanorred. Se
examiné la formacidén de nanorred con tensiocactivos que
contienen varios grupos de cabeza no idénicos e idénicos. Los

grupos de cabeza se clasificaron por el grupo guimico
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funcional que forma las interacciones primarias con el agua
en solucidén, el numero de grupos funcionales repetidos y el
enlace a la cadena alquilo hidréfobo. Excepto por las
combinaciones gque se muestran a continuacidén (Tablas 13 y
14), la formacidn de nanorredes se detectd con todos los

demas tensioactivos probados (Tablas 12 A-D).



Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

1,2-Hexanodiol DIBMA 0.1 901.088435 55.485365 0.08909591
Amphosol 2CSF™ DIBMA 0.77027187 595.08416 92.7298755 0.01197528
Apo 10 DIBMA 0.84774592 438.416181 95.641022 0.02734266
Apo 12 DIBMA 1.02744699 84.1216144 20.6225583 0.05375417
Stepan Bio Soft D-40™ DIBMA 0.50324237 154.38828 15.7339089 0.23726898
Cedepal TD-403 MFLD™ DIBMA 0.16418752 155.336851 21.5040037 0.1078598
Glucésido de Coco DIBMA 0.54794297 117.587414 11.5384967 0.07657559
Acido dodecano-l-sulfénico DIBMA 0.1 113.103271 22.0604016 0.06354805
PFDMP-0310F DIBMA 0.62275273 653.987409 69.6324963 0.02728391
Genapol X080 DIBMA 0.71496667 20.9693868 1 0.52045649
HEGMDDE H370 DIBMA 0.77233692 22.9310378 6.94012383 0.31281476
HEGMDE H360 DIBMA 0.73495559 15.6419746 1 0.22670991
HEGMOE H350 DIBMA 0.21723333 31.5858482 1.67734031 0.14408076
HXEGMDDE H375 DIBMA 0.61635555 48.9368401 1 0.16375448
Lakeland PAE 136™ DIBMA 0.61441111 45.4594876 2.03653556 0.31629426
Stepan Lathanol LAL™ DIBMA 0.26535556 50.1592844 1 0.17633476
MNAC;, DIBMA 0.35946774 96.4098691 21.0225132 0.21215451
MNAC;3 DIBMA 0.44239109 127.190065 19.3785602 0.21842851
MNAC14 DIBMA 0.37788666 107.360025 27.9020346 0.22240426
n-Decanoil-L-Metionina DIBMA 0.72673333 22.5959793 1 0.42891738
n-Decanoil-L-Treonina DIBMA 0.72474944 326.332201 21.5716367 0.15178313
n-Dodecanoil-L-Histidina DIBMA 0.26962716 112.97279 55.8505974 0.14662091
n-Dodecanoil-L-Metionina DIBMA 0.41636667 19.6303579 1.00005512 0.31618239
n-Dodecanoil-L-Treonina DIBMA 0.68847777 122.622926 1 0.13991125
n-Octanoil-L-Metionina DIBMA 0.30027282 480.892315 122.694584 0.10060373
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

Dodecilbencenosulfonato de sodio DIBMA 0.17219996 53.1225689 4.99559612 0.14861309
nDDDTP D342 DIBMA 1.08387992 143.724993 28.3862408 0.32460789
nDDTGP D323 DIBMA 1.00681667 162.687526 1 0.81488173
nDDTP D335 DIBMA 1.02878536 658.069895 111.181966 0.04566893
Ninate 411™ DIBMA 0.30978354 155.42648 25.6747016 0.16191695
nNDTP N335 DIBMA 0.86906633 565.917927 17.1427281 0.02297988
OEGMDE 0330 DIBMA 0.6817 12.4022252 1 0.40518747
Poli-10-laurato DIBMA 0.42863333 56.1286226 3.54827919 0.25251619
Poli-10-oleato DIBMA 0.8523417 42.6516533 3.03531455 0.09171199
Poli-10-estearato DIBMA 0.51043339 503.701113 4.14415278 0.03461897
Span 20™ DIBMA 0.24467942 43.3092107 6.61452179 0.08822107
Stepan Mild L3™ DIBMA 0.35162074 130.031097 66.1989563 0.10881984
Stepan SLL FB™ DIBMA 0.14626668 559.237685 19.3401413 0.02347724
Stepan sulfonic acid™ DIBMA 0.19633275 47.7084451 5.07352302 0.19511718
TC Lab 35 DIBMA 0.71271471 334.20971 69.445712 0.04069248
Triton X-100™ DIBMA 0.84218245 88.2041539 37.3457156 0.3181006
Triton X-305™ DIBMA 0.1 91.8020987 72.9726761 0.06771337
Triton X-45™ DIBMA 0.97430833 44.3902689 2.65271092 0.21510792
Tween 20™ DIBMA 0.2062 59.4954843 2.56038525 0.16107583
Tween 40™ DIBMA 0.1 8.45029038 1 0.10140582
Tween 60™ DIBMA 0.12510002 35.0104779 1 0.11411969
tween 65™ DIBMA 0.39536667 27.3521657 1 0.20251538
Tween 80™ DIBMA 0.1 42.5149373 4.84881196 0.10169357
Tween 85™ DIBMA 1.1473 50.0724917 1 0.7354596
Sulfonato de l-octano SMA 2000™ 0.1 534.878493 583.851199 0.02086525

€Eve/LYT



Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

AminGCK 30H SMA 2000™ 0.12479326 36.4305728 13.0012012 0.09493266
Amphosol 2CSF™ SMA 2000™ 0.89738859 526.085102 85.0942317 0.12821088
Apo 10 SMA 2000™ 0.66099518 235.351463 49.4562223 0.04355634
Apo 12 SMA 2000™ 0.83502697 43.9420198 3.6786668 0.11565243
Stepan Bio Soft D-40™ SMA 2000™ 0.79162791 137.979405 85.4989689 0.4041504
Stepan Bio Terge AS-40™ SMA 2000™ 0.92848624 253.779429 165.263877 0.46161255
Glucésido de Coco SMA 2000™ 1.26892037 332.677184 125.515767 0.38850904
Acido dodecano-1-sulfénico SMA 2000™ 0.56516733 160.502073 24.1015342 0.28669766
PFDMP-0310F SMA 2000™ 1.01532665 680.265245 38.2248183 0.01984661
Genapol X080 SMA 2000™ 1.0753076 11.7682243 3.36750959 0.77029655
HEGMDDE H370 SMA 2000™ 1.09769487 21.7341727 3.09134026 0.50035298
HEGMDE H360 SMA 2000™ 1.12000001 14.0557595 1 0.10236606
HEGMOEH350 SMA 2000™ 0.91326667 29.6281823 1.50144269 0.5367388
HXEGMDDE H375 SMA 2000™ 1.28238258 11.1512028 1.64726731 0.48667566
Lakeland PAE 136™ SMA 2000™ 0.66803889 5.39012428 1 0.37215477
Stepan Lathanol LAL™ SMA 2000™ 0.74126316 91.8029172 14.1917398 0.48785472
MNAC1 3 SMA 2000™ 0.6319667 128.761567 3.711762 0.37348738
MNAC 4 SMA 2000™ 0.99491667 392.376055 1 0.46130594
n-Decanoil-L-Metionina SMA 2000™ 0.73880069 49.794164 4.61655421 0.43712689
n-Decanoil-L-Treonina SMA 2000™ 0.73130093 456.577364 38.4224003 0.03601437
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 2000™ 1.61427321 374.522858 139.368208 0.50129881
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 2000™ 0.4084 57.0809993 2.23986642 0.1950195
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 2000™ 0.9988012 75.5389069 22.2511234 0.30337225
n-Octanoil-L-Metionina SMA 2000™ 0.8677396 595.722748 128.683455 0.1129965
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 2000™ 0.82733333 58.4154015 3.15064529 0.52388549
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

nDDDTP D342 SMA 2000™ 1.1908412 133.315281 28.3191444 0.66418528
nDDTGP D323 SMA 2000™ 1.10939784 41.8240721 9.60983666 0.97587682
nDDTP D335 SMA 2000™ 1.20761612 378.515512 44.2671138 0.01731967
Ninate 411™ SMA 2000™ 0.56074691 124.95851 7.4506132 0.28406656
nNDTP N335 SMA 2000™ 1.22379909 556.256227 16.7117816 0.01241129
OEGMDE 0330 SMA 2000™ 1.09319861 14.89518 1.89476483 0.65447037
Poli-10-laurato SMA 2000™ 1.20588317 86.2204713 42.8109052 0.59840684
Poli-10-oleato SMA 2000™ 0.52048013 333.405039 40.5367025 0.43078348
Poli-10-estearato SMA 2000™ 1.07071039 682.310738 67.9169494 0.02250116
Span 20™ SMA 2000™ 0.88136828 210.360538 40.0411291 0.23162938
Stepan Mild L3™ SMA 2000™ 0.75077124 258.170262 149.886645 0.14475193
Stepan SLL FB™ SMA 2000™ 0.97317757 77.8264966 32.5773193 0.6772525
Stepan sulfonic acid™ SMA 2000™ 0.58338839 30.4316496 13.1990135 0.4432083
TC Lab 35 SMA 2000™ 0.97102218 165.127063 35.7111399 0.41573918
Triton X-100™ SMA 2000™ 1.090175 30.9867367 1 0.72468072
Triton X-305™ SMA 2000™ 0.42093514 52.7835175 15.5976649 0.30439504
Triton X-45™ SMA 2000™ 0.95685104 309.862067 45.4754577 0.36300713
Tween 20™ SMA 2000™ 0.91024998 34.984391 10.9797071 0.57074161
Tween 40™ SMA 2000™ 0.85543611 3.17731708 1 0.68636157
Tween 60™ SMA 2000™ 0.9335923 39.2492665 10.5156914 0.73452283
Tween 65™ SMA 2000™ 1.00891099 88.268573 44.9631639 0.50517267
Tween 80™ SMA 2000™ 0.6415 5.33232732 1.15717371 0.55961401
Tween 85™ SMA 2000™ 1.16957282 27.4118067 6.90087914 0.77074868
VDISTILL DV53™ SMA 2000™ 0.13904954 71.4810149 11.2021876 0.10627094
VDISTILL DV63™ SMA 2000™ 0.15760566 123.096414 4.36983785 0.08516374
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

Sulfonato de sodio-1 octano SMA 2021™ 0.1 935.389666 161.242254 0.00725711
AminGCK 30H SMA 2021™ 0.16113336 127.913092 1 0.16408753
Amphosol 2CSF™ SMA 2021™ 1.13313179 699.363304 130.974204 0.04151624
Acido antraquinona-2-sulfénico SMA 2021m™ 0.1 144.475114 4.22812193 0.08545977
Apo 10 SMA 2021™ 0.40881668 424.402176 82.9898363 0.02397257
Apo 12 SMA 2021™ 0.43479445 45.8318637 9.10508678 0.04698531
Cedepal TD-403 MFLD™ SMA 2021™ 0.37948356 202.197224 355.854349 0.19519247
Glucésido de Coco SMA 2021™ 0.98464268 195.488268 98.3074408 0.54331317
Acido dodecano-1l-sulfénico SMA 2021™ 0.31287633 231.295941 87.00054 0.18335223
PFDMP-0310F SMA 2021™ 0.4981352 512.350393 14.1993402 0.06167963
Genapol X080 SMA 2021™ 2 575.161187 228.267432 0.61372737
HEGMDDE H370 SMA 2021™ 1.3322001 28.222288 1 0.72265722
HEGMDE H360 SMA 2021™ 1.23872227 15.2556935 1 0.34880255
HEGMOE H350 SMA 2021™ 1.26373384 48.4702544 1 0.83467596
HXEGMDDE H375 SMA 2021™ 1.28879888 19.5782657 2.56428128 0.23248461
Lakeland PAE 136™ SMA 2021™ 1.4386872 85.0790029 63.634503 0.73781132
Stepan Lathanol LAL™ SMA 2021™ 0.57771661 141.186295 51.5380326 0.30928375
MNAC; 3 SMA 2021™ 0.2409385 134.849306 46.1029803 0.17162141
MNAC14 SMA 2021™ 0.78835514 283.952241 73.5407791 0.37225011
n-Decanoil-L-Metionina SMA2021™ 0.891 88.0421719 1 0.49088847
n-Decanoil-L-Treonina SMA2021™ 0.4390166 392.356052 40.0057236 0.05193664
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA2021™ 0.41149996 123.17186 1.25778314 0.25692248
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA2021™ 0.86790988 50.8818456 4.26347048 0.29433431
n-Octanoil-L-Metionina SMA2021™ 0.60579899 516.821604 12.9652078 0.17133589
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA2021™ 1.09185243 161.669071 19.5260699 0.26996932
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)
nDDDTP D342 SMA2021™ 1.20839103 245.77649 55.2888738 0.6628966
nDDTGP D323 SMA2021™ 0.67210572 271.14231 245.389902 0.42141363
nDDTP D335 SMA2021™ 1.2873531 603.00528 115.949197 0.0447591
Ninate 411™ SMA2021™ 0.9306941 171.064771 20.4236571 0.29365403
nNDTP N335 SMA2021™ 0.86373574 547.727127 15.5023812 0.03540623
OEGMDE 0330 SMA2021™ 1.32343889 21.8346265 2.90574343 0.62121758
Poli-10-laurato SMA2021™ 1.28228728 155.971849 34.137995 0.52399

Poli-10-oleato SMA2021™ 1.18861032 83.4270066 13.4234048 0.8530148
Poli-10-palmitato SMA2021™ 0.35150268 543.456395 119.620995 0.10326259
Poli-10-estearato SMA2021™ 0.3782 568.843671 1 0.01032824
Span 20™ SMA2021™ 0.35694164 0 560.882957 0.27224066
Stepan Mild L3™ SMA2021™ 0.69871255 244.417729 105.835039 0.53848898
Stepan SLL FB™ SMA2021™ 0.92909918 164.645031 36.1794065 0.66869796
Stepan sulfonic acid™ SMA2021™ 0.55220886 55.2137116 37.4305648 0.34163289
TC Lab 35 SMA2021™ 0.96554937 389.055194 51.5484316 0.16979021
Triton X-100™ SMA2021™ 0.42769999 33.9152557 5.81523546 0.32101287
Triton X-305™ SMA2021™ 0.14214001 59.2815788 24.7028952 0.10990348
Triton X-45™ SMA2021™ 0.58975329 76.5263381 39.5915588 0.33915197
Tween 40™ SMA2021™ 0.36146692 118.71608 85.3871419 0.24266693
Tween 60™ SMA2021™ 0.67845333 127.223016 1 0.44119457
Tween 80™ SMA2021™ 1.21108659 128.01887 38.4517763 0.78075637
Tween 85™ SMA2021™ 0.99793553 44.3368596 37.5045817 0.60323297
Amphosol 2CSE™ SMA 3000™ 0.2431068 387.142003 84.7206518 0.05874185
Acido antraquinona-2-sulfénico SMA 3000™ 0.1 267.220564 203.433114 0.01958907
Apo 10 SMA 3000™ 0.59850259 345.652245 63.7069632 0.0446669

€ve/161



Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

Apo 12 SMA 3000™ 0.64 22.0604935 1 0.45617241
Glucésido de Coco SMA 3000™ 1.5392872 392.820112 89.9918433 0.5250622
PFDMP-0310F SMA 3000™ 0.35033333 978.524449 1 0.05425814
Genapol X080 SMA 3000™ 1.42288709 38.7011311 33.5395704 1.04843213
HEGMDDE H370 SMA 3000™ 0.95577965 23.3898301 4.16284629 0.38737013
HEGMDE H360 SMA 3000™ 0.99145558 14.9430288 1 0.27724382
HEGMOE H350 SMA 3000™ 0.58346666 30.226552 1.32455222 0.38455735
HXEGMDDE H375 SMA 3000™ 1.03194568 6.42321656 1 0.40506607
Lakeland PAE 136™ SMA 3000™ 0.65675001 13.8265829 2.05437227 0.53884736
Stepan Lathanol LAL™ SMA 3000™ 0.15055264 72.3648955 32.957779 0.11609036
MNAC:, SMA 3000™ 0.44480852 213.732813 67.2106088 0.14180333
MNAC 3 SMA 3000™ 0.37384604 137.945378 24.257433 0.15204811
MNAC 4 SMA 3000™ 0.34348388 148.758063 27.4801783 0.19699695
n-Decanoil-L-Metionina SMA 3000™ 0.40006551 45.0739894 3.13635836 0.3975135
n-Decanoil-L-Treonina SMA 3000™ 0.66326463 577.018149 101.155496 0.03172253
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 3000™ 0.17466666 50.2447083 1.55294276 0.09766373
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 3000™ 0.52365556 90.1723376 1 0.2635066
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 3000™ 0.91735595 145.757221 20.6970266 0.27636447
n-Octanoil-L-Metionina SMA 3000™ 0.70518455 603.060198 78.2084217 0.28379335
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 3000™ 0.1 98.6810362 46.037207 0.13681818
nDDDTP D342 SMA 3000™ 0.94715999 291.719517 77.3415987 0.31719493
nDDTGP D323 SMA 3000™ 0.90149358 42.8290789 7.39689134 0.73194673
nDDTP D335 SMA 3000™ 1.03777981 540.1365 67.2903046 0.03244535
Ninate 411™ SMA 3000™ 0.32081235 107.423919 52.4429783 0.16493285
nNDTP N335 SMA 3000™ 1.01744385 674.951314 56.9789227 0.01531551
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

nODTTP 0320 SMA 3000™ 0.1 471.641835 112.970763 0.0610347
OEGMDE 0330 SMA 3000™ 1.01130002 13.7605991 1 0.64921569
Poli-10-laurato SMA 3000™ 0.73904923 43.3998996 11.3077173 0.49205051
Poli-10-oleato SMA 3000™ 0.37827778 461.91294 1 0.34235745
Poli-10-palmitato SMA 3000™ 0.56899066 42.8717573 11.3588766 0.49671037
Poli-10-estearato SMA 3000™ 0.87370102 573.481425 18.2860756 0.00817572
Span 20™ SMA 3000™ 0.88478417 223.911109 59.231853 0.16455893
Stepan Mild L3™ SMA 3000™ 0.64376341 248.456385 60.6747749 0.08284202
Stepan SLL FB™ SMA 3000™ 0.78988212 71.5162006 26.1873518 0.68163018
Stepan sulfonic acid™ SMA 3000™ 0.24164413 28.317891 13.237126 0.22898645
TC Lab 35 SMA 3000™ 0.22991524 346.941575 125.389064 0.09589022
Triton X-100™ SMA 3000™ 0.6009527 3.28892177 1 0.48131015
Triton X-305™ SMA 3000™ 0.14412718 70.8706163 31.6534128 0.11452151
Triton X-45™ SMA 3000™ 0.77245801 48.4308877 9.94655414 0.42715311
Tween 65™ SMA 3000™ 2 132.474221 243.533814 0.73905917
Tween 85™ SMA 3000™ 2 210.604204 168.795922 0.76177281
AminGCK 30H SMA-IBE 0.13840166 55.1971085 12.9955696 0.08879885
Amphosol 2CSF™ SMA-IBE 0.1 595.782092 359.850059 0.02127168
Apo 10 SMA-IBE 0.27167398 522.590715 179.741526 0.03888101
Apo 12 SMA-IBE 0.55703334 49.9902832 1.00232534 0.2472827
Stepan Bio Soft D-40™ SMA-IBE 0.1 331.505939 57.327707 0.05184201
Glucésido de Coco SMA-IBE 0.21820058 43.4533724 5.83931635 0.09625545
Fluoro octil maltésido O310F SMA-IBE 0.1 479.469366 123.671052 0.04984429
HEGMDDE H370 SMA-IBE 0.51316586 109.786116 17.767388 0.07687877
HEGMDE H360 SMA-IBE 0.70257438 271.535997 21.286082 0.14827892
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

HXEGMDDE H375 SMA-IBE 0.83539321 17.972628 4.13175952 0.26012348
Lakeland PAE 136™ SMA-IBE 0.14100002 54.8904151 2.98756606 0.15685401
MNAC4 SMA-IBE 0.43062183 603.240819 256.721295 0.09519527
n-Decanoil-L-Metionina SMA-IBE 0.91993334 50.0123255 3.27012462 0.52108808
n-Decanoil-L-Treonina SMA-IBE 0.51336231 658.954775 70.475536 0.01496219
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA-IBE 0.11277886 114.538291 57.6895038 0.08483761
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA-IBE 0.47576667 92.4348088 1 0.27032538
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA-IBE 0.14354495 318.504378 155.735051 0.0714816
n-Octanoil-L-Metionina SMA-IBE 0.62686283 716.038034 111.041836 0.07385598
nDDDTP D342 SMA-IBE 0.22859992 54.0350613 2.33743662 0.10447126
nDDTGP D323 SMA-IBE 0.14623362 499.220019 10.1196651 0.22788446
nDDTP D335 SMA-IBE 0.27080924 212.359061 65.2471625 0.09548108
OEGMDE 0330 SMA-IBE 0.11736715 54.4395671 6.07004333 0.07830438
Poli-10-laurato SMA-IBE 0.11284842 75.6808608 17.7297431 0.03695515
Poli-10-oleato SMA-IBE 0.39399999 49.7886456 1.03559627 0.15117336
Span 20™ SMA-IBE 0.11276668 504.450638 4.56821982 0.09276794
Stepan Mild L3™ SMA-IBE 0.42979985 123.215334 2.75949469 0.23430997
Stepan SLL FB™ SMA-IBE 0.50575003 49.8392414 1.00617269 0.10171128
Stepan sulfonic acid™ SMA-IBE 0.12123375 56.4878144 5.84092656 0.12913625
Triton X-305™ SMA-IBE 0.1 369.852806 310.374151 0.05229663
Triton X-45™ SMA-IBE 0.3194 31.9394658 1 0.34639209
Tween 60™ SMA-IBE 0.12768971 790.283457 281.753355 0.04439502
Tween 65™ SMA-IBE 0.17028942 244.053429 7.32272882 0.06460263
Tween 85™ SMA-IBE 0.2088 25.346497 1 0.21842755
1,2-Hexanodiol SMA725™ 0.16665356 78.0526029 29.96572 0.0786097
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

AminGCK 30H SMA725™ 0.21016623 380.083452 165.338014 0.19224575
Amphosol 2CSE™ SMA725™ 0.1 398.10186 164.474318 0.04635902
Apo 10 SMA725™ 0.34625609 595.290306 129.398525 0.0322409
Apo 12 SMA725™ 0.16243333 5.17360531 1.36617645 0.1467061
Stepan Bio Soft D-40™ SMA725™ 1.18217395 628.407481 244.949233 0.40729597
Stepan Bio Terge AS-40™ SMA725™ 0.81420252 373.201656 182.869165 0.39245615
Acido dodecano-l-sulfénico SMA725™ 0.37391949 61.5385496 11.5744684 0.49054484
PFDMP-0310F SMA725™ 0.12143325 497.138141 16.0950889 0.03517421
Genapol X080 SMA725™ 2 437.146479 188.834499 0.81568587
HEGMDDE H370 SMA 725™ 0.40963279 21.1965285 2.60828794 0.3036369
HEGMDE H360 SMA725™ 0.94983345 16.0164725 1 0.49167483
HXEGMDDE H375 SMA 725™ 0.31032122 6.42321847 1 0.2859397
Lakeland PAE 136™ SMA 725™ 0.40092 6.7971917 2.13221812 0.45672292
Stepan Lathanol LAL™ SMA 725™ 1.19795721 457.059606 133.528247 0.50554515
MNAC;, SMA725™ 0.1142333 55.1225816 2.58801463 0.09770116
MNAC: 4 SMA725™ 0.23660233 150.054301 22.1077259 0.16548523
n-Decanoil-L-Metionina SMA725™ 0.58480067 47.3254363 2.68989215 0.3245131
n-Decanoil-L-Treonina SMA725™ 0.58337096 689.059826 63.3478749 0.01010457
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA725™ 0.21162515 265.115704 107.553749 0.08328081
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA725™ 0.88116667 91.8738612 1 0.52147673
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA725™ 0.70376668 127.100453 1.95061246 0.18621891
n-Octanoil-L-Metionina SMA725™ 0.67963151 629.742403 171.134141 0.1470039
nDDDTP D342 SMA725™ 0.56658422 468.144931 104.513987 0.16931911
nDDTGP D323 SMA725™ 0.52058349 295.081064 126.495496 0.50181278
nDDTP D335 SMA725™ 0.1 398.778329 175.312356 0.05487862
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

Ninate 411™ SMA725™ 0.10989205 80.3623182 34.3296293 0.08815548
nNDTP N335 SMA725™ 0.24651841 699.874309 111.827067 0.02225363
OEGMDE 0330 SMA725™ 0.19725853 6.4233049 1 0.17818649
Poli-10-laurato SMA725™ 1.22644872 727.140102 150.984716 0.37399647
Poly-1l0-oleato SMA725™ 0.80395887 415.317226 163.718284 0.32417095
Poli-10-palmitato SMA725™ 0.55378333 220.557022 1 0.34232087
Poli-10-estearato SMA725™ 0.60420715 666.142483 37.0384979 0.01112445
Span 20™ SMA725™ 0.62848573 283.912697 107.582548 0.07211668
Stepan Mild L3™ SMA725™ 0.70260988 92.7403599 23.4580717 0.14619491
Stepan SLL FB™ SMA725™ 0.79445623 88.9172839 27.0557157 0.55123733
Triton X-100™ SMA725™ 0.51049104 47.0513106 16.1200228 0.38193929
Triton X-305™ SMA725™ 0.1225251 34.2615725 24.79289 0.12988317
Triton X-45™ SMA725™ 0.59014722 42.8041791 9.32698688 0.34259304
Tween 65™ SMA725™ 0.97100901 58.7517888 4.05623277 0.72301593
Tween 80™ SMA725™ 0.47732613 15.04405 6.27578768 0.39298946
VDISTILL DV53™ SMA725™ 0.39229689 87.5663909 28.213039 0.23295534
AminGCK 30H SMA Cumene 0.16903289 56.1552878 40.0446791 0.17652471
Amphosol 2CSEF™ SMA Cumene 0.18654925 530.682194 105.573694 0.06440189
Apo 10 SMA Cumene 0.58177855 411.551568 114.32331 0.16331519
Apo 12 SMA Cumene 1.0038667 51.5463032 1 0.68938642
Glucésido de Coco SMA Cumene 0.73385895 629.210189 118.220275 0.06106245
PFDMP-0310F SMA Cumene 0.42783337 132.346965 1.94842086 0.32052902
Genapol X080 SMA Cumene 1.07026667 27.4976239 1 0.81008762
HEGMDDE H370 SMA Cumene 1.23098434 113.823501 15.9102869 0.69184844
HEGMDE H360 SMA Cumene 1.11430738 153.280331 26.3897685 0.0453947
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

HEGMOE H350 SMA Cumene 0.15213026 374.958386 184.294742 0.0348972
HXEGMDDE H375 SMA Cumene 1.24640003 14.0977381 1 0.78171728
Lakeland PAE 136™ SMA Cumene 0.99696666 50.2713157 1.66259192 0.57835253
MNAC;, SMA Cumene 0.23067437 98.3880237 33.0449879 0.15126198
MNAC, 3 SMA Cumene 0.22119994 49.6118337 1 0.13610065
MNAC 4 SMA Cumene 0.16250006 26.9122469 16.5961981 0.1679783
n-Decanoil-L-Metionina SMA Cumene 0.92776667 90.2420667 1 0.49123986
n-Decanoil-L-Treonina SMA Cumene 0.65673647 648.371055 79.4597391 0.01326363
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA Cumene 0.21763416 45.1571325 9.392309 0.15028436
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA Cumene 0.7225 94.3490016 1 0.3879571
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA Cumene 0.6923 63.335923 3.13250227 0.25086018
n-Octanoil-L-Metionina SMA Cumene 1.15366359 677.077237 73.1710311 0.03997618
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA Cumene 0.1 33.2633392 9.9021511 0.17315999
nDDDTP D342 SMA Cumene 1.07132204 278.516346 50.4682219 0.1172323
nDDTGP D323 SMA Cumene 1.16926667 99.7568612 1.00000009 0.39835953
nDDTP D335 SMA Cumene 0.23069617 258.761008 43.8357899 0.102913
nNDTP N335 SMA Cumene 1.0257 843.880546 1 0.25040799
OEGMDE 0330 SMA Cumene 1.20103346 15.8664634 1 0.73328604
Poli-10-laurato SMA Cumene 0.4544219 73.626828 13.3065884 0.32536092
Poli-10-oleato SMA Cumene 0.85908063 56.01628 22.6214454 0.44477444
Poli-1l0-estearato SMA Cumene 0.779727 660.645528 38.4206269 0.00859737
Span 20™ SMA Cumene 0.75731112 129.430534 3.84638646 0.37532063
Stepan Mild L3™ SMA Cumene 0.40778623 310.08723 51.3347099 0.15323633
Stepan SLL FB™ SMA Cumene 1.05814906 53.2020865 2.27103651 0.87997254
Stepan sulfonic acid™ SMA Cumene 0.12353299 23.2191036 6.38311742 0.16510284
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Tabla 12A.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Altura Midway (ppm) Coeficiente de Error promedio (todos los
pendiente datos)

TC Lab 35 SMA Cumene 0.31656598 308.812572 62.0939333 0.15751957
Triton X-100™ SMA Cumene 0.66506667 4.67141262 1 0.56561508
Triton X-305™ SMA Cumene 0.15114334 55.3408846 43.0219002 0.12379949
Triton X-45™ SMA Cumene 1.44670135 54.6973778 5.58346883 0.76893364

Tween 40™ SMA Cumene 0.1 40.2306461 5.76851145 0.11282389

Tween 65™ SMA Cumene 0.57494502 22.7324121 11.1524571 0.4048324¢6

Tween 80™ SMA Cumene 0.13393333 26.8482731 1 0.12413461

Tween 85™ SMA Cumene 0.65256667 26.3387849 1 0.4528309

Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva
Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada
1,2-Hexanodiol DIBMA 0.01079653 0.15517241 Ce NA 1
Amphosol 2CSF™ DIBMA 0.31306068 0.51724138 Cig NA 2
Apo 10 DIBMA 0.47591154 0.70689655 Cio NA 1
Apo 12 DIBMA 0.94118313 0.98275862 Ciz NA 1
Stepan Bio Soft D-40™ DIBMA 0.42579884 0.67241379 NA- anillo de NA 0
benceno Cg

Cedepal TD-403 MFLD™ DIBMA 0.13876273 0.27586207 Cis NA 1
Glucdésido de Coco DIBMA 0.48378552 0.72413793 Cig NA 1
Acido dodecano-1-sulfénico DIBMA 0.08872691 0.18965517 Ciz NA 1
PFDMP-0310F DIBMA 0.21608623 0.39655172 Cs NA 1
Genapol X080 DIBMA 0.70033174 0.82758621 Cis S 1
HEGMDDE H370 DIBMA 0.75483262 0.87931034 Ciz NA 1
HEGMDE H360 DIBMA 0.72382691 0.86206897 Cio NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

HEGMOEH350 DIBMA 0.21048045 0.36206897 Cs NA 1
HXEGMDDE H375 DIBMA 0.58650124 0.75862069 Ci2 NA 1
Lakeland PAE 136™ DIBMA 0.5867875 0.77586207 Ci3 NA 1
Lathanol LAL™ DIBMA 0.25217819 0.44827586 Ciz NA 1
MNAC;, DIBMA 0.3249164 0.53448276 Ci2 NA 2
MNAC:3 DIBMA 0.38633275 0.62068966 Cis NA 2
MNAC,4 DIBMA 0.33728709 0.55172414 Cia NA 2
n-Decanoil-L-Metionina DIBMA 0.71067545 0.84482759 Cio NA 1
n-Decanoil-L-Treonina DIBMA 0.48860273 0.74137931 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Histidina DIBMA 0.23744623 0.43103448 Ci2 NA 1
n-Dodecanoil-L-Metionina DIBMA 0.40840142 0.65517241 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Treonina DIBMA 0.60439885 0.79310345 Cio NA 1
n-Octanoil-L-Metionina DIBMA 0.1558324 0.29310345 Cs NA 1
Dodecilbencenosulfonato de sodio DIBMA 0.16313833 0.31034483 Ci NA 1
nDDDTP D342 DIBMA 0.92845061 0.94827586 Ci2 NA 1
nDDTGP D323 DIBMA 0.84352356 0.93103448 Cio NA 1
nDDTP D335 DIBMA 0.35712153 0.56896552 Cio NA 1
Ninate 411™ DIBMA 0.26177156 0.48275862 Ciz NA 1
nNDDTP N335 DIBMA 0.37768065 0.5862069 Co NA 1
OEGMDE 0330 DIBMA 0.67358625 0.81034483 Ci2 NA 1
Poli-10-laurato DIBMA 0.40478905 0.63793103 Ciz NA 1
Poli-10-oleato DIBMA 0.81641409 0.9137931 Cig NA 1
Poli-1l0-estearato DIBMA 0.25358274 0.46551724 Cis NA 1
Span 20™ DIBMA 0.23420274 0.4137931 Ci2 NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada
Stepan Mild L3™ DIBMA 0.30304127 0.5 Ciz NA 1
Stepan SLL FB™ DIBMA 0.06454197 0.17241379 Ci2 NA 1
Stepan sulfonic acid™ DIBMA 0.18706412 0.32758621 Ciz S 1
TC Lab 35 DIBMA 0.4744805 0.68965517 Ciz NA 1
Triton X-100™ DIBMA 0.76552289 0.89655172 Cs S 1
Triton X-305™ DIBMA 0.08905549 0.20689655 Cs S 1
Triton X-45™ DIBMA 0.93154568 0.96551724 Cs S 1
Tween 20™ DIBMA 0.19403513 0.34482759 Ciz NA 1
Tween 40™ DIBMA 0.09920496 0.24137931 Cie NA 1
Tween 60™ DIBMA 0.12078276 0.25862069 Cis NA 1
tween 65™ DIBMA 0.38475022 0.60344828 Cis NA 3
Tween 80™ DIBMA 0.09579844 0.22413793 Cis NA 1
Tween 85™ DIBMA 1.09042548 1 Cis NA 3
Sulfonato de l-octano SMA 2000™ 0.04864068 0.11864407 Cs NA 1
AminGCK 30H SMA 2000™ 0.12021731 0.15254237 Cis, Cs NA 1,1
Amphosol 2CSF™ SMA 2000™ 0.4258668 0.33898305 Cis NA 2
Apo 10 SMA 2000™ 0.50548314 0.38983051 Cio NA 1
Apo 12 SMA 2000™ 0.7987517 0.66101695 Ciz NA 1
Stepan Bio Soft D-40™ SMA 2000™ 0.67057294 0.55932203 NA- anillo de NA 0
benceno Cg

Stepan Bio Terge AS-40™ SMA 2000™ 0.66514278 0.54237288 Cia NA 1
Glucdésido de Coco SMA 2000™ 0.83736484 0.69491525 Cig NA 1
Acido dodecano-l-sulfénico SMA 2000™ 0.47472229 0.3559322 Cio NA 1
PFDMP-0310F SMA 2000™ 0.3251518 0.22033898 Cs NA 1
Genapol X080 SMA 2000™ 1.06309757 0.88135593 Ciz S 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

HEGMDDE H370 SMA 2000™ 1.07438368 0.91525424 Ciz NA 1
HEGMDE H360 SMA 2000™ 1.10481756 0.96610169 Cio NA 1
HEGMOE H350 SMA 2000™ 0.88666487 0.74576271 Cs NA 1
HXEGMDDE H375 SMA 2000™ 1.2687219 1 Ciz NA 1
Lakeland PAE 136™ SMA 2000™ 0.66477033 0.52542373 Cis3 NA 1
Stepan Lathanol LAL™ SMA 2000™ 0.67356793 0.57627119 Ciz NA 1
MNAC, 3 SMA 2000™ 0.55090966 0.44067797 Cis3 NA 2
MNAC14 SMA 2000™ 0.60503265 0.47457627 Cia NA 2
n-Decanoil-L-Metionina SMA 2000™ 0.70238207 0.61016949 Cio NA 1
n-Decanoil-L-Treonina SMA 2000™ 0.39777096 0.30508475 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 2000™ 0.99824148 0.83050847 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 2000™ 0.38529232 0.28813559 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 2000™ 0.92313503 0.81355932 Ci NA 1
n-Octanoil-L-Metionina SMA 2000™ 0.35486668 0.27118644 Cs NA 1
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 2000™ 0.77941799 0.6440678 Cio NA 1
nDDDTP D342 SMA 2000™ 1.03238155 0.84745763 Ciz NA 1
nDDTGP D323 SMA 2000™ 1.06342351 0.89830508 Cio NA 1
nDDTP D335 SMA 2000™ 0.75110832 0.62711864 Cio NA 1
Ninate 411™ SMA 2000™ 0.49095719 0.37288136 Ci2 NA 1
nNDTP N335 SMA 2000™ 0.54366513 0.42372881 Co NA 1
OEGMDE 0330 SMA 2000™ 1.07746121 0.93220339 Ciz NA 1
Poli-10-laurato SMA 2000™ 1.09611792 0.94915254 Cio NA 1
Poli-10-oleato SMA 2000™ 0.34720409 0.25423729 Cis NA 1
Poli-10-estearato SMA 2000™ 0.34135375 0.23728814 Cig NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

Span 20™ SMA 2000™ 0.6962221 0.59322034 Ciz NA 1
Stepan Mild L3™ SMA 2000™ 0.53967414 0.40677966 Ci2 NA 1
Stepan SLL FB™ SMA 2000™ 0.89518363 0.76271186 Ciz NA 1
Stepan sulfonic acid™ SMA 2000™ 0.56522096 0.45762712 Ciz S 1
TC Lab 35 SMA 2000™ 0.8108317 0.6779661 Ci2 NA 1
Triton X-100™ SMA 2000™ 1.05693912 0.86440678 Cs S 1
Triton X-305™ SMA 2000™ 0.39871505 0.3220339 Cs S 1
Triton X-45™ SMA 2000™ 0.66079039 0.50847458 Cs S 1
Tween 20™ SMA 2000™ 0.87847365 0.72881356 Ciz NA 1
Tween 40™ SMA 2000™ 0.85312531 0.71186441 Cis NA 1
Tween 60™ SMA 2000™ 0.89719482 0.77966102 Cig NA 1
Tween 65™ SMA 2000™ 0.91446164 0.79661017 Cig NA 3
Tween 80™ SMA 2000™ 0.63839541 0.49152542 Cis NA 1
Tween 85™ SMA 2000™ 1.13795748 0.98305085 Cie NA 3
VDISTILL DV53™ SMA 2000™ 0.12917714 0.16949153 Cis, Cis NA 11
VDISTILL DV63™ SMA 2000™ 0.13828377 0.18644068 Cig, Cis NA 11
Sulfonato de l-octano SMA 2021™ 0.01470987 0.16814159 Cg NA 1
AminGCK 30H SMA 2021™ 0.14060286 0.22123894 Cis, Cs NA 1,1
Amphosol 2CSFE™ SMA 2021™ 0.35471071 0.45132743 Cis NA 2
Acido antragquinona-2-sulfénico SMA 2021™ 0.08560249 0.18584071 NA aromatico NA 0
Apo 10 SMA 2021™ 0.23534902 0.2920354 Cio NA 1
Apo 12 SMA 2021™ 0.41506008 0.52212389 Ci2 NA 1
Cedepal TD-403 MFLD™ SMA 2021™ 0.25601338 0.36283186 Cis NA 1
Glucdésido de Coco SMA 2021™ 0.78031574 0.73451327 Cig NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

Acido dodecano-l-sulfénico SMA 2021™ 0.23883696 0.30973451 Ciz NA 1
PFDMP O310F SMA 2021™ 0.2431645 0.32743363 Cs NA 1
Genapol X080 SMA 2021™ 0.88125934 0.78761062 Ci3 S 1
HEGMDDE H370 SMA 2021™ 1.29526847 0.98230088 Ciz NA 1
HEGMDE H360 SMA 2021™ 1.22044406 0.92920354 Cio NA 1
HEGMOE H350 SMA 2021™ 1.20311221 0.91150442 Cs NA 1
HXEGMDDE H375 SMA 2021™ 1.26420953 0.94690265 Ci2 NA 1
Lakeland PAE 136™ SMA 2021™ 1.29580436 1 Cis NA 1
Stepan Lathanol LAL™ SMA 2021™ 0.49459328 0.55752212 Ciz NA 1
MNAC, 3 SMA 2021™ 0.20799401 0.27433628 Cis3 NA 2
MNAC14 SMA 2021™ 0.56369824 0.6460177 Cia NA 2
n-Decanoil-L-Metionina SMA 2021™ 0.81299992 0.75221239 Cio NA 1
n-Decanoil-L-Treonina SMA 2021™ 0.26698434 0.38053097 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 2021™ 0.36102049 0.46902655 Ci NA 1
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 2021™ 0.82418296 0.7699115 Ci2 NA 1
n-Octanoil-L-Metionina SMA 2021™ 0.29301188 0.39823009 Cs NA 1
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 2021™ 0.91587432 0.82300885 Cio NA 1
nDDDTP D342 SMA 2021™ 0.91122883 0.80530973 Ciz NA 1
nDDTGP D323 SMA 2021™ 0.45133615 0.53982301 Cio NA 1
nDDTP D335 SMA 2021™ 0.51566509 0.57522124 Cio NA 1
Ninate 411™ SMA 2021™ 0.7719462 0.69911504 Ciz NA 1
nNDTP N335 SMA 2021™ 0.39107611 0.48672566 Co NA 1
OEGMDE 0330 SMA 2021™ 1.29520205 0.96460177 Ciz NA 1
Poli-10-laurato SMA 2021™ 1.08248266 0.87610619 Ci2 NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

Poli-10-oleato SMA 2021™ 1.09001173 0.89380531 Cis NA 1
Poli-10-palmitato SMA 2021™ 0.16112024 0.23893805 Cis NA 1
Poli-10-estearato SMA 2021™ 0.16325242 0.25663717 Cis NA 1
Span 20™ SMA 2021™ 0.24952947 0.34513274 Ciz NA 1
Stepan Mild L3™ SMA 2021™ 0.52137185 0.61061947 Ci2 NA 1
Stepan SLL FB™ SMA 2021™ 0.77624393 0.71681416 Ciz NA 1
Stepan sulfonic acid™ SMA 2021™ 0.51778871 0.59292035 Ciz S 1
TC Lab 35 SMA 2021™ 0.59035451 0.66371681 Ciz NA 1
Triton X-100™ SMA 2021™ 0.41340161 0.50442478 Cs S 1
Triton X-305™ SMA 2021™ 0.13348571 0.20353982 Cs S 1
Triton X-45™ SMA 2021™ 0.54179759 0.62831858 Cs S 1
Tween 40™ SMA 2021™ 0.31191032 0.4159292 Cis6 NA 1
Tween 60™ SMA 2021™ 0.59247768 0.68141593 Cis NA 1
Tween 80™ SMA 2021™ 1.05503229 0.85840708 Cis NA 1
Tween 85™ SMA 2021™ 0.94429643 0.84070796 Cis NA 3
Amphosol 2CSE™ SMA 3000™ 0.1489152 0.34545455 Cis NA 2
Acido antragquinona-2-sulfénico SMA 3000™ 0.06904032 0.25454545 NA aromatico NA 0
Apo 10 SMA 3000™ 0.39176322 0.58181818 Cio NA 1
Apo 12 SMA 3000™ 0.62620128 0.70909091 Ci2 NA 1
Glucdésido de Coco SMA 3000™ 0.93381513 0.87272727 Cig NA 1
PFDMPO310F SMA 3000™ 0.00769877 0.2 Cs NA 1
Genapol X080 SMA 3000™ 1.35561809 0.96363636 Ci3 S 1
HEGMDDE H370 SMA 3000™ 0.93388926 0.89090909 Ciz NA 1
HEGMDE H360 SMA 3000™ 0.97713596 0.90909091 Cio NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

HEGMOE H350 SMA 3000™ 0.56612221 0.67272727 Cs NA 1
HXEGMDDE H375 SMA 3000™ 1.02583227 0.94545455 Ci2 NA 1
Lakeland PAE 136™ SMA 3000™ 0.64799652 0.72727273 Ci3 NA 1
Stepan Lathanol LAL™ SMA 3000™ 0.13921714 0.30909091 Ciz NA 1
MNAC;, SMA 3000™ 0.34875182 0.52727273 Ci2 NA 2
MNAC:3 SMA 3000™ 0.32243256 0.49090909 Cis NA 2
MNAC,4 SMA 3000™ 0.2925184 0.47272727 Cia NA 2
n-Decanoil-L-Metionina SMA 3000™ 0.382233 0.56363636 Cio NA 1
n-Decanoil-L-Treonina SMA 3000™ 0.28167062 0.43636364 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 3000™ 0.16597792 0.36363636 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 3000™ 0.47669814 0.6 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 3000™ 0.78408718 0.83636364 Cio NA 1
n-Octanoil-L-Metionina SMA 3000™ 0.28058523 0.41818182 Cs NA 1
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 3000™ 0.08967674 0.27272727 Ci NA 1
nDDDTP D342 SMA 3000™ 0.66968033 0.74545455 Ci2 NA 1
nDDTGP D323 SMA 3000™ 0.86331518 0.85454545 Cio NA 1
nDDTP D335 SMA 3000™ 0.47780789 0.61818182 Cio NA 1
Ninate 411™ SMA 3000™ 0.28448763 0.45454545 Ciz NA 1
nNDTP N335 SMA 3000™ 0.33141816 0.50909091 Co NA 1
nODTTP 0320 SMA 3000™ 0.05281838 0.23636364 Cs NA 1
OEGMDE 0330 SMA 3000™ 0.99788957 0.92727273 Ciz NA 1
Poli-10-laurato SMA 3000™ 0.70717371 0.78181818 Cio NA 1
Poli-10-oleato SMA 3000™ 0.20373552 0.38181818 Cis NA 1
Poli-10-palmitato SMA 3000™ 0.54474114 0.65454545 Cis NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada
Poli-10-estearato SMA 3000™ 0.37308656 0.54545455 Cis NA 1
Span 20™ SMA 3000™ 0.68594116 0.76363636 Ci2 NA 1
Stepan Mild L3™ SMA 3000™ 0.48349829 0.63636364 Ciz NA 1
Stepan SLL FB™ SMA 3000™ 0.73250601 0.8 Ciz NA 1
Stepan sulfonic acid™ SMA 3000™ 0.23457864 0.4 Ciz S 1
TC Lab 35 SMA 3000™ 0.14866913 0.32727273 Ciz NA 1
Triton X-100™ SMA 3000™ 0.59926377 0.69090909 Cs S 1
Triton X-305™ SMA 3000™ 0.13352979 0.29090909 Cs S 1
Triton X-45™ SMA 3000™ 0.73537752 0.81818182 Cs ] 1
Tween 65™ SMA 3000™ 1.5270864 1 Cig NA 3
Tween 85™ SMA 3000™ 1.49791049 0.98181818 Cie NA 3
AminGCK 30H SMA-IBE 0.13080691 0.63636364 Cis, Cs NA 1,1
Amphosol 2CSF™ SMA-IBE 0.04431075 0.37373737 Cis NA 2
Apo 10 SMA-IBE 0.13055103 0.61616162 Cio NA 1
Apo 12 SMA-IBE 0.5294656 0.95959596 Ci2 NA 1
Stepan Bio Soft D-40™ SMA-IBE 0.06688198 0.45454545 NA- anillo de NA 0
benceno Cg

Glucdésido de Coco SMA-IBE 0.20882744 0.75757576 Cig NA 1
Fluoro octil maltésido O310F SMA-IBE 0.05203224 0.39393939 Cs NA 1
HEGMDDE H370 SMA-IBE 0.45706561 0.8989899 Ci2 NA 1
HEGMDE H360 SMA-IBE 0.51215139 0.93939394 Cio NA 1
HXEGMDDE H375 SMA-IBE 0.82075754 0.97979798 Ci2 NA 1
Lakeland PAE 136™ SMA-IBE 0.13333097 0.65656566 Ci3 NA 1
MNAC14 SMA-IBE 0.18234299 0.6969697 Cia NA 2
n-Decanoil-L-Metionina SMA-IBE 0.8743853 1 Cio NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

n-Decanoil-L-Treonina SMA-IBE 0.17561649 0.67676768 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA-IBE 0.09908736 0.51515152 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA-IBE 0.43202715 0.87878788 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA-IBE 0.09546425 0.49494949 Ciz NA 1
n-Octanoil-L-Metionina SMA-IBE 0.18338342 0.71717172 Cg NA 1
nDDDTP D342 SMA-IBE 0.21636181 0.7979798 Ci2 NA 1
nDDTGP D323 SMA-IBE 0.07330399 0.47474747 Cio NA 1
nDDTP D335 SMA-IBE 0.21277188 0.77777778 Ci1o NA 1
OEGMDE 0330 SMA-IBE 0.11103633 0.55555556 Ci2 NA 1
Poli-10-laurato SMA-IBE 0.10433733 0.53535354 Ciz NA 1
Poli-10-oleato SMA-IBE 0.37458027 0.83838384 Cig NA 1
Span 20™ SMA-IBE 0.05593784 0.41414141 Ci2 NA 1
Stepan Mild L3™ SMA-IBE 0.37705681 0.85858586 Ci2 NA 1
Stepan SLL FB™ SMA-IBE 0.48079671 0.91919192 Ci2 NA 1
Stepan sulfonic acid™ SMA-IBE 0.1144461 0.57575758 Cio S 1
Triton X-305™ SMA-IBE 0.05866763 0.43434343 Cs S 1
Triton X-45™ SMA-IBE 0.30935824 0.81818182 Cs S 1
Tween 60™ SMA-IBE 0.03869585 0.35353535 Cig NA 1
Tween 65™ SMA-IBE 0.12881485 0.5959596 Cig NA 3
Tween 85™ SMA-IBE 0.20361205 0.73737374 Cis NA 3
1,2-Hexanodiol SMA 725™ 0.15337869 0.40740741 Ce NA 1
AminGCK 30H SMA 725™ 0.12788222 0.37037037 Cis, Cs NA 1,1
Amphosol 2CSE™ SMA 725™ 0.0592602 0.24074074 Cig NA 2
Apo 10 SMA 725™ 0.14177449 0.38888889 Cio NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada
Apo 12 SMA 725™ 0.1616708 0.44444444 Ciz NA 1
Stepan Bio Soft D-40™ SMA 725™ 0.47579589 0.77777778 NA- anillo de NA 0
benceno Cs

Stepan Bio Terge AS-40™ SMA 725™ 0.49735177 0.81481481 Cis NA 1
Acido dodecano-l-sulfénico SMA 725™ 0.35107569 0.59259259 Ciz NA 1
PFDMP-0310F SMA 725™ 0.06112487 0.25925926 Cs NA 1
Genapol X080 SMA 725™ 1.10987513 1 Cis S 1
HEGMDDE H370 SMA 725™ 0.40115456 0.68518519 Ci2 NA 1
HEGMDE H360 SMA 725™ 0.93509538 0.98148148 Cio NA 1
HXEGMDDE H375 SMA 725™ 0.30848282 0.57407407 Ci2 NA 1
Lakeland PAE 136™ SMA 725™ 0.39836812 0.66666667 Cis NA 1
Stepan Lathanol LAL™ SMA 725™ 0.64861222 0.90740741 Ciz NA 1
MNAC;, SMA 725™ 0.10799358 0.33333333 Ciz NA 2
MNAC14 SMA 725™ 0.20121167 0.5 Cia NA 2
n-Decanoil-L-Metionina SMA 725™ 0.55741713 0.83333333 Cio NA 1
n-Decanoil-L-Treonina SMA 725™ 0.1819542 0.46296296 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 725™ 0.15380139 0.42592593 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 725™ 0.80065107 0.94444444 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 725™ 0.6146695 0.87037037 Ci NA 1
n-Octanoil-L-Metionina SMA 725™ 0.26170605 0.53703704 Cg NA 1
nDDDTP D342 SMA 725™ 0.30132153 0.55555556 Ciz NA 1
nDDTGP D323 SMA 725™ 0.36140299 0.62962963 Cio NA 1
nDDTP D335 SMA 725™ 0.05901839 0.22222222 Cio NA 1
Ninate 411™ SMA 725™ 0.10077397 0.31481481 Ciz NA 1
nNDTP N335 SMA 725™ 0.07587077 0.27777778 Co NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

OEGMDE 0330 SMA 725™ 0.19608992 0.48148148 Ciz NA 1
Poli-10-laurato SMA 725™ 0.36182575 0.64814815 Ci2 NA 1
Poli-10-oleato SMA 725™ 0.46410887 0.74074074 Cis NA 1
Poli-10-palmitato SMA 725™ 0.43191942 0.7037037 Cie NA 1
Poli-10-estearato SMA 725™ 0.20202389 0.51851852 Cig NA 1
Span 20™ SMA 725™ 0.44580726 0.72222222 Ciz NA 1
Stepan Mild L3™ SMA 725™ 0.6374942 0.88888889 Ci2 NA 1
Stepan SLL FB™ SMA 725™ 0.72343785 0.92592593 Ciz NA 1
Triton X-100™ SMA 725™ 0.48630719 0.7962963 Cs ] 1
Triton X-305™ SMA 725™ 0.11772017 0.35185185 Cs S 1
Triton X-45™ SMA 725™ 0.5651288 0.85185185 Cs S 1
Tween 65™ SMA 725™ 0.914446 0.96296296 Cig NA 3
Tween 80™ SMA 725™ 0.47014245 0.75925926 Cis NA 1
VDISTILL DV53™ SMA 725™ 0.35766349 0.61111111 Cis, Cis NA 11
AminGCK 30H SMA Cumene 0.15815307 0.37037037 Cig, Cs NA 1,1
Amphosol 2CSE™ SMA Cumene 0.087744062 0.22222222 Cis NA 2
Apo 10 SMA Cumene 0.34123615 0.59259259 Cio NA 1
Apo 12 SMA Cumene 0.95262301 0.87037037 Ciz NA 1
Glucdésido de Coco SMA Cumene 0.27572738 0.55555556 Cig NA 1
PFDMP O310F SMA Cumene 0.37142484 0.61111111 Cs NA 1
Genapol X080 SMA Cumene 1.04137201 0.90740741 Cis S 1
HEGMDDE H370 SMA Cumene 1.09147006 0.94444444 Ci2 NA 1
HEGMDE H360 SMA Cumene 0.94397663 0.83333333 Cio NA 1
HEGMOE H350 SMA Cumene 0.09265332 0.24074074 Cs NA 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada

HXEGMDDE H375 SMA Cumene 1.22945181 0.98148148 Ciz NA 1
Lakeland PAE 136™ SMA Cumene 0.94734632 0.85185185 Cis NA 1
MNAC;, SMA Cumene 0.20772105 0.42592593 Ciz NA 2
MNAC:3 SMA Cumene 0.21033641 0.46296296 Cis NA 2
MNAC14 SMA Cumene 0.1577351 0.35185185 Cia NA 2
n-Decanoil-L-Metionina SMA Cumene 0.84450697 0.81481481 Cio NA 1
n-Decanoil-L-Treonina SMA Cumene 0.23185822 0.51851852 Cio NA 1
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA Cumene 0.20789949 0.44444444 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA Cumene 0.6546941 0.72222222 Ciz NA 1
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA Cumene 0.64879869 0.7037037 Ciz NA 1
n-Octanoil-L-Metionina SMA Cumene 0.37412274 0.62962963 Cs NA 1
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA Cumene 0.09669148 0.27777778 Cio NA 1
nDDDTP D342 SMA Cumene 0.77326272 0.77777778 Ciz NA 1
nDDTGP D323 SMA Cumene 1.05320893 0.92592593 Cio NA 1
nDDTP D335 SMA Cumene 0.17108907 0.40740741 Cio NA 1
nNDTP N335 SMA Cumene 0.16064457 0.38888889 Co NA 1
OEGMDE 0330 SMA Cumene 1.18257782 0.96296296 Ci2 NA 1
Poli-10-laurato SMA Cumene 0.42116849 0.64814815 Ciz NA 1
Poli-10-oleato SMA Cumene 0.80985223 0.7962963 Cig NA 1
Poli-10-estearato SMA Cumene 0.26499802 0.53703704 Cig NA 1
Span 20™ SMA Cumene 0.65967059 0.74074074 Ciz NA 1
Stepan Mild L3™ SMA Cumene 0.28149156 0.57407407 Cio NA 1
Stepan SLL FB™ SMA Cumene 1.0023824 0.88888889 Ci2 NA 1
Stepan sulfonic acid™ SMA Cumene 0.12070749 0.2962963 Cio S 1
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Tabla 12B. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero AUC sigmoidea Puntaje Longitud de Cadena Numero de
(puntuacién de especifico de la cadena alquilo cadenas alquilo
nanorred) polimero alquilo ramificada
TC Lab 35 SMA Cumene 0.21883052 0.48148148 Ciz NA 1
Triton X-100™ SMA Cumene 0.66228879 0.75925926 Cs S 1
Triton X-305™ SMA Cumene 0.14128455 0.33333333 Cs S 1
Triton X-45™ SMA Cumene 1.36829352 1 Cs S 1
Tween 40™ SMA Cumene 0.09602644 0.25925926 Cis NA 1
Tween 65™ SMA Cumene 0.56141023 0.66666667 Cis NA 3
Tween 80™ SMA Cumene 0.13040442 0.31481481 Cig NA 1
Tween 85™ SMA Cumene 0.63570514 0.68518519 Cis NA 3

Tabla 12C. Nanorredes de Puntuacidén Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizz:ciivo Puntaje Grupol f; reianlcipal Gru:aom f frii:acziiopal DB
1,2-Hexanodiol DIBMA Aniédénico -1 S N 0
Amphosol 2CSF™ DIBMA Anfétero 1 N S 0

Apo 10 DIBMA No iénico 0 S N 0

Apo 12 DIBMA No iénico 0 S N 0

Stepan Bio Soft D-40™ DIBMA Anidénico -1 S S 0
Cedepal TD-403 MFLD™ DIBMA Anidénico -1 S N 0
Glucdésido de Coco DIBMA No idénico 0 N anillo Cg S 0
Acido dodecano-1l-sulfénico DIBMA Anidénico -1 S N 0
PFDMP O310F DIBMA No idénico 0 N S 0
Genapol X080 DIBMA No iénico 0 S N 0
HEGMDDE H370 DIBMA No idnico 0 S N 0

HEGMDE H360 DIBMA No iénico 0 S N 0
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Tabla 12C. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
HEGMOEH350 DIBMA No iénico 0 S N 0
HXEGMDDE H375 DIBMA No idénico 0 S N 0
Lakeland PAE 136™ DIBMA Anidnico -1 S N 0
Stepan Lathanol LAL™ DIBMA Anidénico -1 S N 0
MNAC;, DIBMA No iénico 0 N S 0

MNAC; 3 DIBMA No idénico 0 N S 0

MNAC4 DIBMA No idbnico 0 N S 0
n-Decanoil-L-Metionina DIBMA Anidénico -1 N S 0
n-Decanoil-L-Treonina DIBMA Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Histidina DIBMA Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Metionina DIBMA Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Treonina DIBMA Anidénico -1 N S 0
n-Octanoil-L-Metionina DIBMA Anidénico -1 N S 0
Dodecilbencenosulfonato de sodio DIBMA Anidnico -1 N S 0
nDDDTP D342 DIBMA No iénico 0 N S 0
nDDTGP D323 DIBMA No idénico 0 N S 0

nDDTP D335 DIBMA No idénico 0 N S 0

Ninate 411™ DIBMA Anidénico -1 N S 0

nndtp n335 DIBMA No iénico 0 N N 0

oegmde 0330 DIBMA No iénico 0 S N 0
Poli-10-laurato DIBMA No idénico 0 N S 0
Poli-10-oleato DIBMA No idénico 0 N S 1
Poli-10-estearato DIBMA No iénico 0 N S 0
Span 20™ DIBMA No iénico 0 N N 0

Stepan Mild L3™ DIBMA Anidénico -1 S N 0
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Tabla 12C. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
Stepan SLL FB™ DIBMA Anidnico -1 N S 0
Stepan sulfonic acid™ DIBMA Anidénico -1 S N 0
TC Lab 35 DIBMA Anfétero 1 N S 0
Triton X-100™ DIBMA No idénico 0 N S 0
Triton X-305™ DIBMA No idénico 0 N S 0
Triton X-45™ DIBMA No idénico 0 N S 0
Tween 20™ DIBMA No iénico 0 N S(4) 0

Tween 40™ DIBMA No idnico 0 N S(4) 0
Tween 60™ DIBMA No iénico 0 N S(4) 0

tween 65™ DIBMA No idnico 0 N S(4) 0

Tween 80™ DIBMA No iénico 0 N S(4) 1

Tween 85™ DIBMA No iénico 0 N S(4) 0
Sulfonato de l-octano SMA 2000™ Anidénico -1 S N 0
AminGCK 30H SMA 2000™ Anidnico -1 S N 1
Amphosol 2CSF™ SMA 2000™ amphoteric 1 N S 0
Apo 10 SMA 2000™ No iénico 0 S N 0

Apo 12 SMA 2000™ No iénico 0 S N 0

Stepan Bio Soft D-40™ SMA 2000™ Anidénico -1 S S 0
Stepan Bio Terge AS-40™ SMA 2000™ Anidénico -1 S N 1
Glucésido de Coco SMA 2000™ No idnico 0 N anillo Cg S 0
Acido dodecano-1-sulfénico SMA 2000™ Anidnico -1 S N 0
PFDMP 0O310F SMA 2000™ No idénico 0 N S 0
Genapol X080 SMA 2000™ No iénico 0 S N 0
HEGMDDE H370 SMA 2000™ No idénico 0 S N 0
HEGMDE H360 SMA 2000™ No idbnico 0 S N 0
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Tabla 12C.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁiizzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
HEGMOEH350 SMA 2000™ No iénico 0 S N 0
HXEGMDDE H375 SMA 2000™ No idénico 0 S N 0
Lakeland PAE 136™ SMA 2000™ Anidnico -1 S N 0
Stepan Lathanol LAL™ SMA 2000™ Anidénico -1 S N 0
MNAC; 3 SMA 2000™ No idénico 0 N S 0

MNAC:,4 SMA 2000™ No iénico 0 N S 0
n-Decanoil-L-Metionina SMA 2000™ Anidénico -1 N S 0
n-Decanoil-L-Treonina SMA 2000™ Anidnico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 2000™ Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 2000™ Anidnico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 2000™ Anidénico -1 N S 0
n-Octanoil-L-Metionina SMA 2000™ Anidénico -1 N S 0
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 2000™ Anidénico -1 N S 0
nDDDTP D342 SMA 2000™ No iédénico 0 N S 0
nDDTGP D323 SMA 2000™ No idnico 0 N S 0

nDDTP D335 SMA 2000™ No idénico 0 N S 0

Ninate 411™ SMA 2000™ Anidnico -1 N S 0

nNDTP N335 SMA 2000™ No iénico 0 N N 0

OEGMDE 0330 SMA 2000™ No idénico 0 S N 0
Poli-10-laurato SMA 2000™ No iénico 0 N S 0
Poli-10-oleato SMA 2000™ No idénico 0 N S 1
Poli-10-estearato SMA 2000™ No idénico 0 N S 0
Span 20™ SMA 2000™ No iénico 0 N N 0

Stepan Mild L3™ SMA 2000™ Anidnico -1 S N 0
Stepan SLL FB™ SMA 2000™ Anidénico -1 N S 0
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Tabla 12C.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
Stepan sulfonic acid™ SMA 2000™ Anidnico -1 S N 0
TC Lab 35 SMA 2000™ Anfétero 1 N S 0
Triton X-100™ SMA 2000™ No iénico 0 N S 0
Triton X-305™ SMA 2000™ No iénico 0 N S 0
Triton X-45™ SMA 2000™ No iénico 0 N S 0
Tween 20™ SMA 2000™ No idénico 0 N S(4) 0

Tween 40™ SMA 2000™ No iénico 0 N S(4) 0

Tween 60™ SMA 2000™ No iénico 0 N S(4) 0

Tween 65™ SMA 2000™ No iénico 0 N S(4) 0

Tween 80™ SMA 2000™ No iénico 0 N S(4) 1

Tween 85™ SMA 2000™ No iénico 0 N S(4) 0
VDISTILL DV53™ SMA 2000™ No idénico 0 S N 1,3
VDISTILL DV63™ SMA 2000™ No idnico 0 S N 1,3
Sulfonato de 1 octano SMA 2021™ Anidnico -1 S N 0
AminGCK 30H SMA 2021m™ Anidénico -1 S N 1
Amphosol 2CSF™ SMA 2021m™ amphoteric 1 N S 0
Acido antraquinona-2-sulfénico SMA 2021m™ Anidénico -1 S S 0
Apo 10 SMA 2021m™ No iénico 0 S N 0

Apo 12 SMA 2021m™ No iénico 0 S N 0
Cedepal TD-403 MFLD™ SMA 2021m™ Anidénico -1 S N 0
Glucdsido de Coco SMA 2021™ No idnico 0 N anillo Cg S 0
Acido dodecano-1-sulfénico SMA 2021™ Anidnico -1 S N 0
PFDMP O310F SMA 2021™ No idnico 0 N S 0
Genapol X080 SMA 2021™ No idénico 0 S N 0
HEGMDDE H370 SMA 2021™ No idbnico 0 S N 0
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Tabla 12C.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
HEGMDE H360 SMA 2021™ No idénico 0 S N 0
HEGMOE H350 SMA 2021™ No idénico 0 S N 0
HXEGMDDE H375 SMA 2021™ No idénico 0 S N 0
Lakeland PAE 136™ SMA 2021™ Anidnico -1 S N 0
Stepan Lathanol LAL™ SMA 2021™ Anidénico -1 S N 0
MNAC; 3 SMA 2021™ No idénico 0 N S 0

MNAC4 SMA 2021™ No idbnico 0 N S 0
n-Decanoil-L-Metionina SMA 2021™ Anidénico -1 N S 0
n-Decanoil-L-Treonina SMA 2021™ Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 2021™ Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 2021™ Anidénico -1 N S 0
n-Octanoil-L-Metionina SMA 2021™ Anidénico -1 N S 0
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 2021™ Anidénico -1 N S 0
nDDDTP D342 SMA 2021™ No iédénico 0 N S 0
nDDTGP D323 SMA 2021m™ No iénico 0 N S 0
nDDTP D335 SMA 2021™ No idénico 0 N S 0
Ninate 411™ SMA 2021™ Anidnico -1 N S 0

nNDTP N335 SMA 2021m™ No iénico 0 N N 0
OEGMDE 0330 SMA 2021™ No idénico 0 S N 0
Poli-10-laurato SMA 2021m™ No iénico 0 N S 0
Poli-10-oleato SMA 2021™ No idénico 0 N S 1
Poli-10-palmitato SMA 2021™ No idénico 0 N S 0
Poli-10-estearato SMA 2021m™ No iénico 0 N S 0
Span 20™ SMA 2021™ No idénico 0 N N 0

Stepan Mild L3™ SMA 2021™ Anidnico -1 S N 0
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Tabla 12C.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aom f frii:ac‘:ii:al DB
Stepan SLL FB™ SMA 2021™ Anidnico -1 N S 0
Stepan sulfonic acid™ SMA 2021m™ Anidénico -1 S N 0
TC Lab 35 SMA 2021™ Anfétero 1 N S 0
Triton X-100™ SMA 2021™ No iénico 0 N S 0
Triton X-305™ SMA 2021™ No iénico 0 N S 0
Triton X-45™ SMA 2021™ No iénico 0 N S 0
Tween 40™ SMA 2021™ No iénico 0 N S(4) 0
Tween 60™ SMA 2021™ No iénico 0 N S(4) 0
Tween 80™ SMA 2021™ No iénico 0 N S(4) 1
Tween 85™ SMA 2021™ No idnico 0 N S(4) 0
Amphosol 2CSF™ SMA 3000™ amphoteric 1 N S 0
Acido antraquinona-2-sulfénico SMA 3000™ Anidénico -1 S S 0
Apo 10 SMA 3000™ No iénico 0 S N 0

Apo 12 SMA 3000™ No iénico 0 S N 0
Glucésido de Coco SMA 3000™ No idnico 0 N anillo Cg S 0
PFDMP O310F SMA 3000™ No idénico 0 N ] 0
Genapol X080 SMA 3000™ No iénico 0 S N 0
HEGMDDE H370 SMA 3000™ No iénico 0 S N 0
HEGMDE H360 SMA 3000™ No idénico 0 S N 0
HEGMOE H350 SMA 3000™ No iénico 0 S N 0
HXEGMDDE H375 SMA 3000™ No idénico 0 S N 0
Lakeland PAE 136™ SMA 3000™ Anidnico -1 S N 0
Stepan Lathanol LAL™ SMA 3000™ Anidénico -1 S N 0
MNAC;, SMA 3000™ No idnico 0 N S 0

MNAC; 3 SMA 3000™ No idbnico 0 N S 0
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Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aom f frii:ac‘:ii:al DB

MNAC14 SMA 3000™ No iénico 0 N S 0
n-Decanoil-L-Metionina SMA 3000™ Anidnico -1 N S 0
n-Decanoil-L-Treonina SMA 3000™ Anidnico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 3000™ Anidnico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 3000™ Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 3000™ Anidénico -1 N S 0
n-Octanoil-L-Metionina SMA 3000™ Anidénico -1 N S 0
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 3000™ Anidénico -1 N S 0
nDDDTP D342 SMA 3000™ No idénico 0 N S 0
nDDTGP D323 SMA 3000™ No iénico 0 N S 0

nDDTP D335 SMA 3000™ No iénico 0 N S 0

Ninate 411™ SMA 3000™ Anidénico -1 N S 0

nNDTP N335 SMA 3000™ No iénico 0 N N 0

nODTTP 0320 SMA 3000™ No iédénico 0 N S 0
OEGMDE 0330 SMA 3000™ No iénico 0 S N 0
Poli-10-laurato SMA 3000™ No idénico 0 N S 0
Poli-10-oleato SMA 3000™ No idénico 0 N S 1
Poli-10-palmitato SMA 3000™ No iénico 0 N S 0
Poli-10-estearato SMA 3000™ No idénico 0 N S 0
Span 20™ SMA 3000™ No iénico 0 N N 0

Stepan Mild L3™ SMA 3000™ Anidnico -1 S N 0
Stepan SLL FB™ SMA 3000™ Anidnico -1 N S 0
Stepan sulfonic acid™ SMA 3000™ Anidénico -1 S N 0
TC Lab 35 SMA 3000™ Anfétero 1 N S 0

Triton X-100™ SMA 3000™ No iénico 0 N S 0
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Tabla 12C.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
Triton X-305™ SMA 3000™ No iénico 0 N S 0
Triton X-45™ SMA 3000™ No iénico 0 N S 0

Tween 65™ SMA 3000™ No iénico 0 N S(4) 0

Tween 85™ SMA 3000™ No iénico 0 N S(4) 0
AminGCK 30H SMA-IBE Anidénico -1 S N 1
Amphosol 2CSF™ SMA-IBE amphoteric 1 N S 0

Apo 10 SMA-IBE No idénico 0 S N 0

Apo 12 SMA-IBE No iénico 0 S N 0

Stepan Bio Soft D-40™ SMA-IBE Anidénico -1 S S 0
Glucésido de Coco SMA-IBE No idénico 0 N anillo Cg S 0
Fluoro octil maltésido O310F SMA-IBE No iénico 0 N S 0
HEGMDDE H370 SMA-IBE No idénico 0 S N 0
HEGMDE H360 SMA-IBE No idnico 0 S N 0
HXEGMDDE H375 SMA-IBE No iénico 0 S N 0
Lakeland PAE 136™ SMA-IBE Anidénico -1 S N 0
MNAC4 SMA-IBE No idénico 0 N S 0
n-Decanoil-L-Metionina SMA-IBE Anidnico -1 N S 0
n-Decanoil-L-Treonina SMA-IBE Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA-IBE Anidnico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA-IBE Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA-IBE Anidnico -1 N S 0
n-Octanoil-L-Metionina SMA-IBE Anidnico -1 N S 0
nDDDTP D342 SMA-IBE No idnico 0 N S 0
nDDTGP D323 SMA-IBE No idénico 0 N S 0

nDDTP D335 SMA-IBE No idbnico 0 N S 0
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Tabla 12C. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
OEGMDE 0330 SMA-IBE No idénico 0 S N 0
Poli-10-laurato SMA-IBE No iénico 0 N S 0
Poli-10-oleato SMA-IBE No iénico 0 N S 1
Span 20™ SMA-IBE No iénico 0 N N 0
Stepan Mild L3™ SMA-IBE Anidénico -1 S N 0
Stepan SLL FB™ SMA-IBE Anidénico -1 N S 0
Stepan sulfonic acid™ SMA-IBE Anidénico -1 S N 0
Triton X-305™ SMA-IBE No iénico 0 N S 0
Triton X-45™ SMA-IBE No idénico 0 N S 0
Tween 60™ SMA-IBE No iénico 0 N S(4) 0

Tween 65™ SMA-IBE No iénico 0 N S(4) 0

Tween 85™ SMA-IBE No iénico 0 N S(4) 0
1,2-Hexanodiol SMA 725™ Aniédénico -1 S N 0
AminGCK 30H SMA 725™ Anidnico -1 S N 1
Amphosol 2CSF™ SMA 725™ amphoteric 1 N S 0
Apo 10 SMA 725™ No iénico 0 S N 0

Apo 12 SMA 725™ No iénico 0 S N 0

Stepan Bio Soft D-40™ SMA 725™ Anidénico -1 S S 0
Stepan Bio Terge AS-40™ SMA 725™ Anidénico -1 S N 1
Acido dodecano-1l-sulfénico SMA 725™ Anidénico -1 S N 0
PFDMP-0310F SMA 725™ No idénico 0 N S 0
Genapol X080 SMA 725™ No idénico 0 S N 0
HEGMDDE H370 SMA 725™ No idnico 0 S N 0
HEGMDE H360 SMA 725™ No idénico 0 S N 0
HXEGMDDE H375 SMA 725™ No idbnico 0 S N 0
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Tabla 12C. Nanorredes de Puntuacién Positiva
Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
Lakeland PAE 136 SMA 725™ Anidnico -1 S N 0
Lathanol LAL™ SMA 725™ Anidnico -1 S N 0
MNAC;, SMA 725™ No idénico 0 N S 0
MNAC 4 SMA 725™ No iénico 0 N S 0
n-Decanoil-L-Metionina SMA 725™ Anidénico -1 N S 0
n-Decanoil-L-Treonina SMA 725™ Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 725™ Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 725™ Anidénico -1 N S 0
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 725™ Anidénico -1 N S 0
n-Octanoil-L-Metionina SMA 725™ Anidénico -1 N S 0
nDDDTP D342 SMA 725™ No iénico 0 N S 0
nDDTGP D323 SMA 725™ No idénico 0 N S 0
nDDTP D335 SMA 725™ No iénico 0 N S 0
Ninate 411™ SMA 725™ Anidnico -1 N S 0
nNDTP N335 SMA 725™ No iénico 0 N N 0
OEGMDE 0330 SMA 725™ No idénico 0 S N 0
Poli-10-laurato SMA 725™ No idénico 0 N S 0
Poli-10-oleato SMA 725™ No iénico 0 N S 1
Poli-10-palmitato SMA 725™ No iénico 0 N S 0
Poli-10-estearato SMA 725™ No iénico 0 N S 0
Span 20™ SMA 725™ No idénico 0 N N 0
Stepan Mild L3™ SMA 725™ Anidnico -1 S N 0
Stepan SLL FB™ SMA 725™ Anidénico -1 N S 0
Triton X-100™ SMA 725™ No idénico 0 N S 0
Triton X-305™ SMA 725™ No iénico 0 N S 0

€vc/181



Tabla 12C. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁiizzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aomffrii:ac‘:ii:al DB
Triton X-45™ SMA 725™ No idénico 0 N S
Tween 65™ SMA 725m™ No iénico 0 N S(4)
Tween 80™ SMA 725™ No idnico 0 N S(4)
VDISTILL DV53™ SMA 725™ No iénico 0 S N
AminGCK 30H SMA Cumene Anidnico -1 S N
Amphosol 2CSF™ SMA Cumene amphoteric 1 N S
Apo 10 SMA Cumene No idénico 0 S N
Apo 12 SMA Cumene No iénico 0 S N
Glucdésido de Coco SMA Cumene No idbnico 0 N anillo Cg Y
PFDMP-0310F SMA Cumene No iénico 0 N Y
Genapol X080 SMA Cumene No iénico 0 S N
HEGMDDE H370 SMA Cumene No idénico 0 S N
HEGMDE H360 SMA Cumene No iénico 0 S N
HEGMOE H350 SMA Cumene No iédénico 0 S N
HXEGMDDE H375 SMA Cumene No iénico 0 S N
Lakeland PAE 136™ SMA Cumene Anidnico -1 S N
MNAC;, SMA Cumene No idénico 0 N S
MNAC; 3 SMA Cumene No idnico 0 N S
MNAC4 SMA Cumene No idénico 0 N S
n-Decanoil-L-Metionina SMA Cumene Anidénico -1 N S
n-Decanoil-L-Treonina SMA Cumene Anidnico -1 N S
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA Cumene Anidnico -1 N S
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA Cumene Anidénico -1 N S
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA Cumene Anidnico -1 N S
n-Octanoil-L-Metionina SMA Cumene Anidénico -1 N S
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Tabla 12C. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero teﬁizzzciivo Puntaje Grupol frf eianlcipal Gru:aom f frii:ac‘:ii:al DB
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA Cumene Anidénico -1 N S 0
nDDDTP D342 SMA Cumene No iénico 0 N S 0
nDDTGP D323 SMA Cumene No iénico 0 N S 0
nDDTP D335 SMA Cumene No iénico 0 N S 0
nNDTP N335 SMA Cumene No iénico 0 N N 0
OEGMDE 0330 SMA Cumene No iénico 0 S N 0
Poli-10-laurato SMA Cumene No iénico 0 N S 0
Poli-10-oleato SMA Cumene No iénico 0 N S 1
Poli-10-estearato SMA Cumene No idénico 0 N S 0
Span 20™ SMA Cumene No iénico 0 N N 0
Stepan Mild L3™ SMA Cumene Anidénico -1 S N 0
Stepan SLL FB™ SMA Cumene Anidénico -1 N S 0
Stepan sulfonic acid™ SMA Cumene Anidénico -1 S N 0
TC Lab 35 SMA Cumene Anfétero 1 N S 0
Triton X-100™ SMA Cumene No iénico 0 N S 0
Triton X-305™ SMA Cumene No idénico 0 N S 0
Triton X-45™ SMA Cumene No idénico 0 N S 0
Tween 40™ SMA Cumene No idnico 0 N S(4) 0
Tween 65™ SMA Cumene No iénico 0 N S(4) 0
Tween 80™ SMA Cumene No iénico 0 N S (4) 1
Tween 85™ SMA Cumene No idnico 0 N S(4) 0
Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva
Tensioactivo Polimero Grupo principal PDI

la micela

‘ HLB ‘ CMC [mM] ‘ Tamafio de
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Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI

la micela
1,2-Hexanodiol DIBMA 1,2-glicol NA NA 109.7 0.232
Amphosol 2CSF™ DIBMA Dipropionato NA NA 7.808 0.315
Apo 10 DIBMA Oxido de fosfina NA NA 5.835 0.259
Apo 12 DIBMA Oxido de fosfina NA NA 82.41 0.272
Stepan Bio Soft D-40™ DIBMA Sulfonato NA NA 5.13 0.322
Cedepal TD-403 MFLD™ DIBMA Eter sulfato NA NA 6.421 0.235
Glucdésido de Coco DIBMA Glucopirandsido 13.1 NA 27.32 0.154
Acido dodecano-1-sulfénico DIBMA Sulfonato NA NA 5.108 0.227
PFDMPO310F DIBMA AzlGcar maltdsido NA NA 23.83 0.172
Genapol X080 DIBMA Polietilenglicol 12 0.06-0.15 10.58 0.147
HEGMDDE H370 DIBMA Etilenglicol NA 0.069 8.218 0.14
HEGMDE H360 DIBMA Etilenglicol NA 0.9 6.033 0.158
HEGMOEH350 DIBMA Etilenglicol NA 10 5.505 0.25
HXEGMDDE H375 DIBMA Etilenglicol NA NA 9.351 0.079
Lakeland PAE 136™ DIBMA Ester de fosfato NA NA 7.924 0.161
Lathanol LAL™ DIBMA Sulfoacetato NA NA 6.814 0.151
MNAC, DIBMA Glucopirandsido NA 0.004 6.122 0.068
MNAC;3 DIBMA Glucopirandsido NA 0.002 6.423 0.046
MNAC1,4 DIBMA Manitol NA 0.001 7.548 0.217
n-Decanoil-L-Metionina DIBMA Aminoé&cido NA NA 85.47 0.172
n-Decanoil-L-Treonina DIBMA Aminoéacido NA NA 90.68 0.213
n-Dodecanoil-L-Histidina DIBMA Aminoéacido NA NA 99.96 0.249
n-Dodecanoil -L-Metionina DIBMA Aminoé&cido NA NA 87.09 0.138
n-Dodecanoil-L-Treonina DIBMA Aminoéacido NA NA 99.77 0.203
n-Octanoil-L-Metionina DIBMA Aminoé&cido NA NA 116.6 0.239
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Tabla 12D.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela
Dodecilbencenosulfonato de sodio DIBMA Sulfonato NA NA 4.235 0.53
nDDDTP D342 DIBMA Tiomaltopirandsido NA 0.05 11.67 0.131
nDDTGP D323 DIBMA Tioglucopirandsido NA 0.9 262.2 0.176
nDDTP D335 DIBMA Tiomaltopirandsido NA 0.9 6.881 0.078
Ninate 411™ DIBMA Sulfonato NA 1,214 mg/1 216.2 0.288
nNDTP N335 DIBMA Tioglucopirandésido NA 2.9 137 0.357
OEGMDEO330 DIBMA Etilenglicol NA 0.09 8.099 0.165
Poli-10-laurato DIBMA Ester de &cido graso de 12 NA 114.8 0.226
poliglicerol
Poli-10-oleato DIBMA Ester de &cido graso de 10.5 NA 358 0.254
poliglicerol
Poli-10-estearato DIBMA Ester de &cido graso de 10.5 NA 112.3 0.172
poliglicerol
Span 20™ DIBMA Sorbitan NA NA 1061 0.472
Stepan Mild L3™ DIBMA Lactilato NA NA 372.9 0.067
Stepan SLL FB™ DIBMA Lactilato NA NA 136.3 0.144
Stepan sulfonic acid™ DIBMA Sulfonato NA NA 2.821 0.186
TC Lab 35 DIBMA Acetato 13 NA 23.27 0.328
Triton X-100™ DIBMA Etilenglicol 13.4 0.24 10.07 0.089
Triton X-305™ DIBMA Etilenglicol 17.3 0.65 10.66 0.181
Triton X-45™ DIBMA Etilenglicol 9.8 0.1 156.3 0.325
Tween 20™ DIBMA Polisorbato 16.7 0.05 9.173 0.072
Tween 40™ DIBMA Polisorbato 15.6 NA 9.691 0.079
Tween 60™ DIBMA Polisorbato 14.9 0.022 134.2 0.637
tween 65™ DIBMA Polisorbato 15.9 NA 114.5 0.286
Tween 80™ DIBMA Polisorbato 15 0.012 10.42 0.026
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Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

Tween 85™ DIBMA Polisorbato NA NA 189.8 0.252
Sulfonato de l-octano SMA 2000™ Sulfonato NA NA 1.562 0.367
AminGCK 30H SMA 2000™ Glicinato de acilo NA NA 7.286 0.3
Amphosol 2CSF™ SMA 2000™ Dipropionato NA NA 7.808 0.315
Apo 10 SMA 2000™ Oxido de fosfina NA NA 5.835 0.259

Apo 12 SMA 2000™ Oxido de fosfina NA NA 82.41 0.272

Stepan Bio Soft D-40™ SMA 2000™ Sulfonato NA NA 5.13 0.322
Stepan Bio Terge AS-40™ SMA 2000™ Sulfonato NA NA 6.434 0.181
Glucdésido de Coco SMA 2000™ Glucopirandsido 13.1 NA 27.32 0.154
Acido dodecano-1l-sulfénico SMA 2000™ Sulfonato NA NA 5.108 0.227
PFDMP-0310F SMA 2000™ AzlGcar maltdsido NA NA 23.83 0.172
Genapol X080 SMA 2000™ Polietilenglicol 12 0.06-0.15 10.58 0.147
HEGMDDE H370 SMA 2000™ Etilenglicol NA 0.069 8.218 0.14
HEGMDE H360 SMA 2000™ Etilenglicol NA 0.9 6.033 0.158
HEGMOEH350 SMA 2000™ Etilenglicol NA 10 5.505 0.25
HXEGMDDE H375 SMA 2000™ Etilenglicol NA NA 9.351 0.079
Lakeland PAE 136™ SMA 2000™ Ester de fosfato NA NA 7.924 0.161
Stepan Lathanol LAL™ SMA 2000™ Sulfoacetato NA NA 6.814 0.151
MNAC; 3 SMA 2000™ Glucopirandsido NA 0.002 6.423 0.046

MNAC1,4 SMA 2000™ Manitol NA 0.001 7.548 0.217
n-Decanoil-L-Metionina SMA 2000™ Aminoéacido NA NA 85.47 0.172
n-Decanoil-L-Treonina SMA 2000™ Aminoéacido NA NA 90.68 0.213
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 2000™ Aminoé&cido NA NA 99.96 0.249
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 2000™ Aminoéacido NA NA 87.09 0.138
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 2000™ Aminoé&cido NA NA 99.77 0.203
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Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

n-Octanoil-L-Metionina SMA 2000™ Aminoécido NA NA 116.6 0.239

Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 2000™ Sulfonato NA NA 4.235 0.53

nDDDTP D342 SMA 2000™ Tiomaltopirandsido NA 0.05 11.67 0.131

nDDTGP D323 SMA 2000™ Tioglucopirandsido NA 0.9 262.2 0.176

nDDTP D335 SMA 2000™ Tiomaltopirandsido NA 0.9 6.881 0.078

Ninate 411™ SMA 2000™ Sulfonato NA 1,214 mg/1 216.2 0.288

nNDTP N335 SMA 2000™ Tioglucopirandsido NA 2.9 137 0.357

OEGMDE 0330 SMA 2000™ Etilenglicol NA 0.09 8.099 0.165

Poli-10-laurato SMA 2000™ Ester de &cido graso de 12 NA 114.8 0.226
poliglicerol

Poli-10-oleato SMA 2000™ Ester de &cido graso de 10.5 NA 358 0.254
poliglicerol

Poli-10-estearato SMA 2000™ Ester de &cido graso de 10.5 NA 112.3 0.172
poliglicerol

Span 20™ SMA 2000™ Sorbitan NA NA 1061 0.472

Stepan Mild L3™ SMA 2000™ Lactilato NA NA 372.9 0.067

Stepan SLL FB™ SMA 2000™ Lactilato NA NA 136.3 0.144

Stepan sulfonic acid™ SMA 2000™ Sulfonato NA NA 2.821 0.186

TC Lab 35 SMA 2000™ Acetato 13 NA 23.27 0.328

Triton X-100™ SMA 2000™ Etilenglicol 13.4 0.24 10.07 0.089

Triton X-305™ SMA 2000™ Etilenglicol 17.3 0.65 10.66 0.181

Triton X-45™ SMA 2000™ Etilenglicol 9.8 0.1 156.3 0.325

Tween 20™ SMA 2000™ Polisorbato 16.7 0.05 9.173 0.072

Tween 40™ SMA 2000™ Polisorbato 15.6 NA 9.691 0.079

Tween 60™ SMA 2000™ Polisorbato 14.9 0.022 134.2 0.637

Tween 65™ SMA 2000™ Polisorbato 10.5 NA 114.5 0.286
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Tabla 12D.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

Tween 80™ SMA 2000™ Polisorbato 15 0.012 10.42 0.026
Tween 85™ SMA 2000™ Polisorbato 11 NA 189.8 0.252
VDISTILL DV53™ SMA 2000™ Acido graso NA NA NA NA
VDISTILL DV63™ SMA 2000™ Acido graso NA NA NA NA
Sulfonato de 1 octano SMA 2021™ Sulfonato NA NA 1.562 0.367
AminGCK 30H SMA 2021™ Glicinato de acilo NA NA 7.286 0.3
Amphosol 2CSF SMA 2021™ Dipropionato NA NA 7.808 0.315
Acido antraguinona-2-sulfénico SMA 2021™ Sulfonato NA NA 1.008 0.343
Apo 10 SMA 2021™ Oxido de fosfina NA NA 5.835 0.259
Apo 12 SMA 2021™ Oxido de fosfina NA NA 82.41 0.272
Cedepal TD-403 MFLD™ SMA 2021™ Eter sulfato NA NA 6.421 0.235
Glucdésido de Coco SMA 2021™ Glucopirandsido 13.1 NA 27.32 0.154
Acido dodecano-1-sulfénico SMA 2021™ Sulfonato NA NA 5.108 0.227
PFDMP-0310F SMA 2021™ AzlGcar maltdsido NA NA 23.83 0.172
Genapol X080 SMA 2021™ Polietilenglicol 12 0.06-0.15 10.58 0.147
HEGMDDE H370 SMA 2021™ Etilenglicol NA 0.069 8.218 0.14
HEGMDE H360 SMA 2021™ Etilenglicol NA 0.9 6.033 0.158
HEGMOE H350 SMA 2021™ Etilenglicol NA 10 5.505 0.25
HXEGMDDE H375 SMA 2021™ Etilenglicol NA NA 9.351 0.079
Lakeland PAE 136™ SMA 2021™ Ester de fosfato NA NA 7.924 0.161
Lathanol LAL™ SMA 2021™ Sulfoacetato NA NA 6.814 0.151
MNAC; 3 SMA 2021™ Glucopirandésido NA 0.002 6.423 0.046
MNAC14 SMA 2021™ Manitol NA 0.001 7.548 0.217
n-Decanoil-L-Metionina SMA 2021™ Aminoéacido NA NA 85.47 0.172
n-Decanoil-L-Treonina SMA 2021™ Aminoé&cido NA NA 90.68 0.213
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Tabla 12D.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 2021™ Aminoécido NA NA 87.09 0.138

n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 2021™ Aminoéacido NA NA 99.77 0.203

n-Octanoil-L-Metionina SMA 2021™ Aminoécido NA NA 116.6 0.239

Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 2021™ Sulfonato NA NA 4.235 0.53

nDDDTP D342 SMA 2021™ Tiomaltopiranésido NA 0.05 11.67 0.131

nDDTGP D323 SMA 2021™ Tioglucopirandésido NA 0.9 262.2 0.176

nDDTP D335 SMA 2021™ Tiomaltopirandsido NA 0.9 6.881 0.078

Ninate 411™ SMA 2021™ Sulfonato NA 1,214 mg/1 216.2 0.288

nNDTP N335 SMA 2021™ Tioglucopirandsido NA 2.9 137 0.357

OEGMDE 0330 SMA 2021™ Etilenglicol NA 0.09 8.099 0.165

Poli-10-laurato SMA 2021™ Ester de &cido graso de 12 NA 114.8 0.226
poliglicerol

Poli-10-oleato SMA 2021™ Ester de &cido graso de 10.5 NA 358 0.254
poliglicerol

Poli-10-palmitato SMA 2021™ Ester de 4cido graso de 10.5 NA 111.8 0.226
poliglicerol

Poli-10-estearato SMA 2021™ Ester de &cido graso de NA NA 112.3 0.172
poliglicerol

Span 20™ SMA 2021™ Sorbitén NA NA 1061 0.472

Stepan Mild L3™ SMA 2021™ Lactilato NA NA 372.9 0.067

Stepan SLL FB™ SMA 2021™ Lactilato NA NA 136.3 0.144

Stepan sulfonic acid™ SMA 2021™ Sulfonato NA NA 2.821 0.186

TC Lab 35 SMA 2021™ Acetato 13 NA 23.27 0.328

Triton X-100™ SMA 2021™ Etilenglicol 13.4 0.24 10.07 0.089

Triton X-305™ SMA 2021™ Etilenglicol 17.3 0.65 10.66 0.181

Triton X-45™ SMA 2021™ Etilenglicol 9.8 0.1 156.3 0.325

€vc/68T1



Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI

la micela
Tween 40™ SMA 2021™ Polisorbato 15.6 NA 9.691 0.079
Tween 60™ SMA 2021m™ Polisorbato 14.9 0.022 134.2 0.637
Tween 80™ SMA 2021™ Polisorbato 15 0.012 10.42 0.026
Tween 85™ SMA 2021™ Polisorbato 11 NA 189.8 0.252
Amphosol 2CSF™ SMA 3000™ Dipropionato NA NA 7.808 0.315
Acido antraguinona-2-sulfénico SMA 3000™ Sulfonato NA NA 1.008 0.343
Apo 10 SMA 3000™ Oxido de fosfina NA NA 5.835 0.259
Apo 12 SMA 3000™ Oxido de fosfina NA NA 82.41 0.272
Glucdésido de Coco SMA 3000™ Glucopirandsido 13.1 NA 27.32 0.154
PFDMP-0310F SMA 3000™ Azucar maltdsido NA NA 23.83 0.172
Genapol X080 SMA 3000™ Polietilenglicol 12 0.06-0.15 10.58 0.147
HEGMDDE H370 SMA 3000™ Etilenglicol NA 0.069 8.218 0.14
HEGMDE H360 SMA 3000™ Etilenglicol NA 0.9 6.033 0.158
HEGMOE H350 SMA 3000™ Etilenglicol NA 10 5.505 0.25
HXEGMDDE H375 SMA 3000™ Etilenglicol NA NA 9.351 0.079
Lakeland PAE 136™ SMA 3000™ Ester de fosfato NA NA 7.924 0.161
Lathanol LAL™ SMA 3000™ Sulfoacetato NA NA 6.814 0.151
MNAC;, SMA 3000™ Glucopirandsido NA 0.004 6.122 0.068
MNAC; 3 SMA 3000™ Glucopirandsido NA 0.002 6.423 0.046
MNAC1,4 SMA 3000™ Manitol NA 0.001 7.548 0.217
n-Decanoil-L-Metionina SMA 3000™ Aminoéacido NA NA 85.47 0.172
n-Decanoil-L-Treonina SMA 3000™ Aminoéacido NA NA 90.68 0.213
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 3000™ Aminoé&cido NA NA 99.96 0.249
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 3000™ Aminoéacido NA NA 87.09 0.138
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 3000™ Aminoé&cido NA NA 99.77 0.203
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Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela
n-Octanoil-L-Metionina SMA 3000™ Aminoéacido NA NA 116.6 0.239
Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA 3000™ Sulfonato NA NA 4.235 0.53
nDDDTP D342 SMA 3000™ Tiomaltopirandsido NA 0.05 11.67 0.131
nDDTGP D323 SMA 3000™ Tioglucopirandsido NA 0.9 262.2 0.176
nDDTP D335 SMA 3000™ Tiomaltopirandsido NA 0.9 6.881 0.078
Ninate 411™ SMA 3000™ Sulfonato NA 1,214 mg/1 216.2 0.288
nNDTP N335 SMA 3000™ Tioglucopirandsido NA 2.9 137 0.357
nODTTP 0320 SMA 3000™ Tiomaltopirandsido NA 8.5 6.022 0.324
OEGMDE 0330 SMA 3000™ Etilenglicol NA 0.09 8.099 0.165
Poli-10-laurato SMA 3000™ Ester de &cido graso de 12 NA 114.8 0.226
poliglicerol
Poli-10-oleato SMA 3000™ Ester de &cido graso de 10.5 NA 358 0.254
poliglicerol
Poli-10-palmitato SMA 3000™ Ester de &cido graso de 10.5 NA 111.8 0.226
poliglicerol
Poli-10-estearato SMA 3000™ Ester de &cido graso de 11 NA 112.3 0.172
poliglicerol
Span 20™ SMA 3000™ Sorbitan NA NA 1061 0.472
Stepan Mild L3™ SMA 3000™ Lactilato NA NA 372.9 0.067
Stepan SLL FB™ SMA 3000™ Lactilato NA NA 136.3 0.144
Stepan sulfonic acid™ SMA 3000™ Sulfonato NA NA 2.821 0.186
TC Lab 35 SMA 3000™ Acetato 13 NA 23.27 0.328
Triton X-100™ SMA 3000™ Etilenglicol 13.4 0.24 10.07 0.089
Triton X-305™ SMA 3000™ Etilenglicol 17.3 0.65 10.66 0.181
Triton X-45™ SMA 3000™ Etilenglicol 9.8 0.1 156.3 0.325
Tween 65™ SMA 3000™ Polisorbato 10.5 NA 114.5 0.286
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Tabla 12D.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

Tween 85™ SMA 3000™ Polisorbato 11 NA 189.8 0.252
AminGCK 30H SMA-IBE Glicinato de acilo NA NA 7.286 0.3
Amphosol 2CSE™ SMA-IBE Dipropionato NA NA 7.808 0.315
Apo 10 SMA-IBE Oxido de fosfina NA NA 5.835 0.259

Apo 12 SMA-IBE Oxido de fosfina NA NA 82.41 0.272

Stepan Bio Soft D-40™ SMA-IBE Sulfonato NA NA 5.13 0.322
Glucdésido de Coco SMA-IBE Glucopirandsido 13.1 NA 27.32 0.154
Fluoro octil maltésido O310F SMA-IBE Aztucar maltdsido NA NA 23.83 0.172
HEGMDDE H370 SMA-IBE Etilenglicol NA 0.069 8.218 0.14
HEGMDE H360 SMA-IBE Etilenglicol NA 0.9 6.033 0.158
HXEGMDDE H375 SMA-IBE Etilenglicol NA NA 9.351 0.079
Lakeland PAE 136™ SMA-IBE Ester de fosfato NA NA 7.924 0.161
MNAC 4 SMA-IBE Manitol NA 0.001 7.548 0.217
n-Decanoil-L-Metionina SMA-IBE Aminoéacido NA NA 85.47 0.172
n-Decanoil-L-Treonina SMA-IBE Aminoé&cido NA NA 90.68 0.213
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA-IBE Aminoéacido NA NA 99.96 0.249
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA-IBE Aminoéacido NA NA 87.09 0.138
n-Dodecanoil-L-Treonina SMA-IBE Aminoé&cido NA NA 99.77 0.203
n-Octanoil-L-Metionina SMA-IBE Aminoéacido NA NA 116.6 0.239
nDDDTP D342 SMA-IBE Tiomaltopirandésido NA 0.05 11.67 0.131
nDDTGP D323 SMA-IBE Tioglucopirandsido NA 0.9 262.2 0.176

nDDTP D335 SMA-IBE Tiomaltopirandsido NA 0.9 6.881 0.078

OEGMDE 0330 SMA-IBE Etilenglicol NA 0.09 8.099 0.165
Poli-10-laurato SMA-IBE Ester de &cido graso de 12 NA 114.8 0.226

poliglicerol
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Tabla 12D.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela
Poli-10-oleato SMA-IBE Ester de acido graso de 10.5 NA 358 0.254
poliglicerol

Span 20™ SMA-IBE Sorbitan NA NA 1061 0.472
Stepan Mild L3™ SMA-IBE Lactilato NA NA 372.9 0.067
Stepan SLL FB™ SMA-IBE Lactilato NA NA 136.3 0.144
Stepan sulfonic acid™ SMA-IBE Sulfonato NA NA 2.821 0.186
Triton X-305™ SMA-IBE Etilenglicol 17.3 0.65 10.66 0.181
Triton X-45™ SMA-IBE Etilenglicol 9.8 0.1 156.3 0.325
Tween 60™ SMA-IBE Polisorbato 14.9 0.022 134.2 0.637
Tween 65™ SMA-IBE Polisorbato 10.5 NA 114.5 0.286
Tween 85™ SMA-IBE Polisorbato 11 NA 189.8 0.252
1,2-Hexanodiol SMA 725™ 1,2-glicol NA NA 109.7 0.232
AminGCK 30H SMA 725™ Glicinato de acilo NA NA 7.286 0.3
Amphosol 2CSE™ SMA 725™ Dipropionato NA NA 7.808 0.315
Apo 10 SMA 725™ Oxido de fosfina NA NA 5.835 0.259

Apo 12 SMA 725™ Oxido de fosfina NA NA 82.41 0.272

Stepan Bio Soft D-40™ SMA 725™ Sulfonato NA NA 5.13 0.322
Stepan Bio Terge AS-40™ SMA 725™ Sulfonato NA NA 6.434 0.181
Acido dodecano-l-sulfénico SMA 725™ Sulfonato NA NA 5.108 0.227
PFDMP-0310F SMA 725™ AztUcar maltdsido NA NA 23.83 0.172
Genapol X080 SMA 725™ Polietilenglicol 12 0.06-0.15 10.58 0.147
HEGMDDE H370 SMA 725™ Etilenglicol NA 0.069 8.218 0.14
HEGMDE H360 SMA 725™ Etilenglicol NA 0.9 6.033 0.158
HXEGMDDE H375 SMA 725™ Etilenglicol NA NA 9.351 0.079
Lakeland PAE 136 SMA 725™ Ester de fosfato NA NA 7.924 0.161
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Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

Stepan Lathanol LAL™ SMA 725™ Sulfoacetato NA NA 6.814 0.151

MNAC;, SMA 725™ Glucopirandsido NA 0.004 6.122 0.068

MNAC1,4 SMA 725™ Manitol NA 0.001 7.548 0.217

n-Decanoil-L-Metionina SMA 725™ Aminoéacido NA NA 85.47 0.172

n-Decanoil-L-Treonina SMA 725™ Aminoécido NA NA 90.68 0.213

n-Dodecanoil-L-Histidina SMA 725™ Aminoécido NA NA 99.96 0.249

n-Dodecanoil-L-Metionina SMA 725™ Aminoéacido NA NA 87.09 0.138

n-Dodecanoil-L-Treonina SMA 725™ Aminoécido NA NA 99.77 0.203

n-Octanoil-L-Metionina SMA 725™ Aminoéacido NA NA 116.6 0.239

nDDDTP D342 SMA 725™ Tiomaltopirandésido NA 0.05 11.67 0.131

nDDTGP D323 SMA 725™ Tioglucopirandsido NA 0.9 262.2 0.176

nDDTP D335 SMA 725™ Tiomaltopirandsido NA 0.9 6.881 0.078

Ninate 411™ SMA 725™ Sulfonato NA 1,214 mg/1 216.2 0.288

nNDTP N335 SMA 725™ Tioglucopirandsido NA 2.9 137 0.357

OEGMDE 0330 SMA 725™ Etilenglicol NA 0.09 8.099 0.165

Poli-10-laurato SMA 725™ Ester de &cido graso de 12 NA 114.8 0.226
poliglicerol

Poli-10-oleato SMA 725™ Ester de &cido graso de 10.5 NA 358 0.254
poliglicerol

Poli-10-palmitato SMA 725™ Ester de &cido graso de 10.5 NA 111.8 0.226
poliglicerol

Poli-10-estearato SMA 725™ Ester de &cido graso de 11 NA 112.3 0.172
poliglicerol

Span 20™ SMA 725™ Sorbitan 8.6 NA 1061 0.472

Stepan Mild L3™ SMA 725™ Lactilato NA NA 372.9 0.067

Stepan SLL FB™ SMA 725™ Lactilato NA NA 136.3 0.144
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Tabla 12D. Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

Triton X-100™ SMA 725™ Etilenglicol 13.4 0.24 10.07 0.089
Triton X-305™ SMA 725™ Etilenglicol 17.3 0.65 10.66 0.181
Triton X-45™ SMA 725™ Etilenglicol 9.8 0.1 156.3 0.325
Tween 65™ SMA 725™ Polisorbato 10 NA 114.5 0.286
Tween 80™ SMA 725™ Polisorbato 15 0.012 10.42 0.026
VDISTILL DV53™ SMA 725™ Acido graso NA NA NA NA
AminGCK 30H SMA Cumene Glicinato de acilo NA NA 7.286 0.3
Amphosol 2CSF™ SMA Cumene Dipropionato NA NA 7.808 0.315
Apo 10 SMA Cumene Oxido de fosfina NA NA 5.835 0.259
Apo 12 SMA Cumene Oxido de fosfina NA NA 82.41 0.272
Glucdésido de Coco SMA Cumene Glucopirandsido 13.1 NA 27.32 0.154
PFDMP-0310F SMA Cumene AzlGcar maltdsido NA NA 23.83 0.172
Genapol X080 SMA Cumene Polietilenglicol 12 0.06-0.15 10.58 0.147
HEGMDDE H370 SMA Cumene Etilenglicol NA 0.069 8.218 0.14
HEGMDE H360 SMA Cumene Etilenglicol NA 0.9 6.033 0.158
HEGMOE H350 SMA Cumene Etilenglicol NA 10 5.505 0.25
HXEGMDDE H375 SMA Cumene Etilenglicol NA NA 9.351 0.079
Lakeland PAE 136™ SMA Cumene Ester de fosfato NA NA 7.924 0.161
MNAC, SMA Cumene Glucopirandsido NA 0.004 6.122 0.068
MNAC; 3 SMA Cumene Glucopirandsido NA 0.002 6.423 0.046
MNAC, 4 SMA Cumene Manitol NA 0.001 7.548 0.217
n-Decanoil-L-Metionina SMA Cumene Aminoéacido NA NA 85.47 0.172
n-Decanoil-L-Treonina SMA Cumene Aminoé&cido NA NA 90.68 0.213
n-Dodecanoil-L-Histidina SMA Cumene Aminoéacido NA NA 99.96 0.249
n-Dodecanoil-L-Metionina SMA Cumene Aminoé&cido NA NA 87.09 0.138

€vc/66T




Tabla 12D.

Nanorredes de Puntuacién Positiva

Tensioactivo Polimero Grupo principal HLB CMC [mM] Tamafio de PDI
la micela

n-Dodecanoil-L-Treonina SMA Cumene Aminoéacido NA NA 99.77 0.203

n-Octanoil-L-Metionina SMA Cumene Aminoéacido NA NA 116.6 0.239

Dodecilbencenosulfonato de sodio SMA Cumene Sulfonato NA NA 4.235 0.53

nDDDTP D342 SMA Cumene Tiomaltopirandsido NA 0.05 11.67 0.131

nDDTGP D323 SMA Cumene Tioglucopirandésido NA 0.9 262.2 0.176

nDDTP D335 SMA Cumene Tiomaltopirandsido NA 0.9 6.881 0.078

nNDTP N335 SMA Cumene Tioglucopirandsido NA 2.9 137 0.357

OEGMDE 0330 SMA Cumene Etilenglicol NA 0.09 8.099 0.165

Poli-10-laurato SMA Cumene Ester de &cido graso de 12 NA 114.8 0.226
poliglicerol

Poli-10-oleato SMA Cumene Ester de &cido graso de 10.5 NA 358 0.254
poliglicerol

Poli-10-estearato SMA Cumene Ester de &acido graso de 11 NA 112.3 0.172
poliglicerol

Span 20™ SMA Cumene Sorbitan NA NA 1061 0.472

Stepan Mild L3™ SMA Cumene Lactilato NA NA 372.9 0.067

Stepan SLL FB™ SMA Cumene Lactilato NA NA 136.3 0.144

Stepan sulfonic acid™ SMA Cumene Sulfonato NA NA 2.821 0.186

TC Lab 35 SMA Cumene Acetato 13 NA 23.27 0.328

Triton X-100™ SMA Cumene Etilenglicol 13.4 0.24 10.07 0.089

Triton X-305™ SMA Cumene Etilenglicol 17.3 0.65 10.66 0.181

Triton X-45™ SMA Cumene Etilenglicol 9.8 0.1 156.3 0.325

Tween 40™ SMA Cumene Polisorbato 15.6 NA 9.691 0.079

Tween 65™ SMA Cumene Polisorbato 15.9 NA 114.5 0.286

Tween 80™ SMA Cumene Polisorbato 10.5 0.012 10.42 0.026

Tween 85™ SMA Cumene Polisorbato 11 NA 189.8 0.252
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Tabla 13. Combinaciones

de Tensioactivos No Ibénicos y Polimeros que no Formaron una Respuesta de Nanorred en

se Detectd Sigmoide)

los

Ensayos de Valoracidén (No

Tensoactivo N° de Polimero Diametro Diametro Grupo Principal Diametro del iIndice de
Carbonos Medio del Tedrico del Agregado de | Polidispers
de la Polimero Polimero tensioactivo | idad (PDI)
Cadena [nm] [nm]
Alquilo
Glucdsido de Coco 18 SMA 725™ 15.03 6.8 Glucopiranésido 27.32 0.154
HEGMOE H350 8 SMA 725™ 15.03 6.8 Etilenglicol 5.505 0.25
MNAC 3 13 SMA 725™ 15.03 6.8 Glucopiranésido 6.423 0.046
nHDTP H301 7 SMA 725™ 15.03 6.8 Tioglucopirandsido 8.935 0.011
nODTTP 0320 8 SMA 725™ 15.03 6.8 Tiomaltopirandsido 6.022 0.324
Tween 20™ 12 SMA 725™ 15.03 6.8 Polisorbato 9.173 0.072
Tween 40™ 16 SMA 725™ 15.03 6.8 Polisorbato 9.691 0.079
Tween 60™ 18 SMA 725™ 15.03 6.8 Polisorbato 134.2 0.637
Tween 85™ 16 SMA 725™ 15.03 6.8 Polisorbato 189.8 0.252
Vdistill DV63™ 8, 18 SMA 725™ 15.03 6.8 Acido graso NA NA
MNAC;, 12 SMA 2000™ 5.242 2.6 Glucopirandésido 6.122 0.068
nHDTP H301 7 SMA 2000™ 5.242 2.6 Tioglucopirandsido 8.935 0.011
nODTTP 0320 8 SMA 2000™ 5.242 2.6 Tiomaltopirandsido 6.022 0.324
Poli-10-palmitato 16 SMA 2000™ 5.242 2.6 Ester de &cido graso de 111.8 0.226
poliglicerol
nHDTP H301 7 DIBMA 92.7 3.2 Tioglucopirandsido 8.935 0.011
nODTTP 0320 8 DIBMA 92.7 3.2 Tiomaltopirandsido 6.022 0.324
Poli-10-palmitato 16 DIBMA 92.7 3.2 Ester de &cido graso de 111.8 0.226
poliglicerol
Vdistill DV53™ 18,18 DIBMA 92.7 3.2 Acido graso NA NA
Vdistill DV63™ 18,18 DIBMA 92.7 3.2 Acido graso NA NA
MNAC, 12 SMA 2021™ 6.627 3.7 Glucopiranésido 6.122 0.068
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Tabla 13. Combinaciones

de Tensioactivos No Ibénicos y Polimeros que no Formaron una Respuesta de Nanorred en los

se Detectd Sigmoide)

Ensayos de Valoracidén (No

Tensoactivo N° de Polimero Diametro Diametro Grupo Principal Diametro del iIndice de
Carbonos Medio del Tedérico del Agregado de | Polidispers
de la Polimero Polimero tensiocactivo | idad (PDI)
Cadena [nm] [nm]
Alquilo
nHDTP H301 7 SMA 2021™ 6.627 3.7 Tioglucopirandsido 8.935 0.011
nODTTP 0320 8 SMA2021™ 6.627 3.7 Tiomaltopirandsido 6.022 0.324
Tween 20™ 12 SMA 2021™ 6.627 3.7 Polisorbato 9.173 0.072
Tween 65™ 18 SMA 2021™ 6.627 3.7 Polisorbato 114.5 0.286
Vdistill DV53™ 18, 18 SMA 2021™ 6.627 3.7 Acido graso NA NA
Vdistill DVe63™ 18,18 SMA 2021™ 6.627 3.7 Acido graso NA NA
nHDTP H301 7 SMA 3000™ 3.713 2.8 Tioglucopirandsido 8.935 0.011
Tween 20™ 12 SMA 3000™ 3.713 2.8 Polisorbato 9.173 0.072
Tween 40™ 16 SMA 3000™ 3.713 2.8 Polisorbato 9.691 0.079
Tween 60™ 18 SMA 3000™ 3.713 2.8 Polisorbato 134.2 0.637
Tween 80™ 18 SMA 3000™ 3.713 2.8 Polisorbato 10.42 0.026
Vdistill DV53™ 18,18 SMA 3000™ 3.713 2.8 Acido graso NA NA
Vdistill DVe3™ 18,18 SMA 3000™ 3.713 2.8 Acido graso NA NA
Genapol X-080 13 SMAIBE 9.759 5.4 Polietilenglicol 10.58 0.147
hegmoe H350 8 SMA IBE 9.759 5.4 Etilenglicol 5.505 0.25
MNAC, 12 SMA IBE 9.759 5.4 Glucopiranésido 6.122 0.068
MNAC 3 13 SMA IBE 9.759 5.4 Glucopiranésido 6.423 0.046
nHDTP H301 7 SMAIBE 9.759 5.4 Tioglucopirandsido 8.935 0.011
nNDTP N335 9 SMAIBE 9.759 5.4 Tioglucopirandsido 137 0.357
nODTTP 0320 8 SMAIBE 9.759 5.4 Tiomaltopirandsido 6.022 0.324
Poli-10-palmitato 16 SMA IBE 9.759 5.4 Ester de &cido graso de 111.8 0.226
poliglicerol
Poli-10-estearato 18 SMA IBE 9.759 5.4 Ester de &cido graso de 112.3 0.172
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Tabla 13. Combinaciones

de Tensioactivos No Ibénicos y Polimeros que no Formaron una Respuesta de Nanorred en los

se Detectd Sigmoide)

Ensayos de Valoracidén (No

Tensoactivo N° de Polimero Diametro Diametro Grupo Principal Diametro del iIndice de
Carbonos Medio del Tedérico del Agregado de | Polidispers
de la Polimero Polimero tensiocactivo | idad (PDI)
Cadena [nm] [nm]
Alquilo
poliglicerol
Triton X-100™ 8 SMAIBE 9.759 Etilenglicol 10.07 0.089
Tween 20™ 12 SMA IBE 9.759 Polisorbato 9.173 0.072
Tween 40™ 16 SMA IBE 9.759 Polisorbato 9.691 0.079
Tween 80™ 18 SMA IBE 9.759 Polisorbato 10.42 0.026
Vdistill DV53™ 18,18 SMATIBRE 9.759 Acido graso NA NA
Vdistill DV63™ 18,18 SMAIBE 9.759 Acido graso NA NA
nHDTP H301 7 SMA Cumene 7.123 Tioglucopirandsido 8.935 0.011
nODTTP 0320 8 SMA Cumene 7.123 Tiomaltopirandésido 6.022 0.324
Poli-10-palmitato 16 SMA Cumene 7.123 Ester de &cido graso de 111.8 0.226
poliglicerol
Tween 20™ 12 SMA Cumene 7.123 Polisorbato 9.173 0.072
Tween 60™ 18 SMA Cumene 7.123 Polisorbato 134.2 0.637
Vdistill DV53™ 18,18 SMA Cumene 7.123 Acido graso NA NA
Vdistill DVe63™ 18,18 SMA Cumene 7.123 Acido graso NA NA

Tabla 14. Combinaciones de Tensioactivos Anidénicos y Polimeros que No Formaron una Respuesta de Nanorred en los Ensayos de Titulacién (No
se Detectd Sigmoide)

Tensoactivo N° de Polimero Diametro Diametro Grupo Principal Diametro del iIndice de
Carbonos Medio del Tedébrico del Agregado de Polidispersida
de 1la Polimero Polimero tensioactivo d (PDI)
Cadena [nm] [nm]
Alquilo
Sulfonato de l-octano 8 SMA 725™ 15.03 6.8 Sulfonato 1.562 0.367
Anthraquinone-2 -sulfonic 0 SMA725™ 15.03 6.8 Sulfonato 1.008 0.343
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Tabla 14. Combinaciones de Tensioactivos Anidénicos y Polimeros que No Formaron una Respuesta de Nanorred en los Ensayos de Titulacidén (No
se Detectd Sigmoide)

Tensoactivo N° de Polimero Diametro Diametro Grupo Principal Diametro del iIndice de
Carbonos Medio del Tedérico del Agregado de Polidispersida
de la Polimero Polimero tensioactivo d (PDI)
Cadena [nm] [nm]
Alquilo
Cedepal TD-403 MFLD™ 13 SMA725™ 15.03 6.8 Eter sulfato 6.421 0.235
n-Octanoil-L- Treonina 8 SMA725™ 15.03 6.8 Aminoacido 119 0.372
Dodecilbencenosulfonato de 12 SMA725™ 15.03 6.8 Sulfonato 4.235 0.53
sodio
Acido p-Toluenosulfénico 1 SMA725™ 15.03 6.8 Sulfonato 0.8236 0.32
Xantogenato de etilo y potasio 2 SMA725™ 15.03 6.8 Xantogenato 190.7 0.281
l-pentasulfonato de sodio 5 SMA725™ 15.03 6.8 Sulfonato 0.8036 0.537
Stepan sulfonic acid™ 12 SMA725™ 15.03 6.8 Sulfonato 2.821 0.186
Sal sédica del éacido 0 SMA 2000™ 5.242 2.6 Sulfonato 1.008 0.343
antraquinona-2 sulfdénico
Cedepal TD 403 MFLD™ 13 SMA 2000™ 5.242 2.6 Eter sulfato 6.421 0.235
n-Octanoil-L-Treonina 8 SMA 2000™ 5.242 2.6 Aminoéacido 119 0.372
Acido p-Toluenosulfénico 1 SMA 2000™ 5.242 2.6 Sulfonato 0.8236 0.32
Xantogenato de etilo y potasio 2 SMA 2000™ 5.242 2.6 Xantogenato 190.7 0.281
L-pentasulfonato de sodio 5 SMA 2000™ 5.242 2.6 Sulfonato 0.8036 0.537
Sulfonato de l-octano 8 DIBMA 92.7 3.2 Sulfonato 1.562 0.367
Amin GCK 18, 8 DIBMA 92.7 3.2 Glicinato de acilo 7.286 0.3
Sal sbédica del acido 0 DIBMA 92.7 3.2 Sulfonato 1.008 0.343
antraquinona-2 sulfénico
Stepan Bio Terge AS-40™ 14 DIBMA 92.7 3.2 Sulfonato 6.434 0.181
n-Octanoil-L-Treonina 8 DIBMA 92.7 3.2 Aminoéacido 119 0.372
Acido p-Toluenosulfénico 1 DIBMA 92.7 3.2 Sulfonato 0.8236 0.32
Xantogenato de etilo y potasio 2 DIBMA 92.7 3.2 Xantogenato 190.7 0.281
L-pentasulfonato de sodio 5 DIBMA 92.7 3.2 Sulfonato 0.8036 0.537
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Tabla 14. Combinaciones de Tensioactivos Anidénicos y Polimeros que No Formaron una Respuesta de Nanorred en los Ensayos de Titulacidén (No
se Detectd Sigmoide)

Tensoactivo N° de Polimero Diametro Diametro Grupo Principal Diametro del iIndice de
Carbonos Medio del Tedérico del Agregado de Polidispersida
de la Polimero Polimero tensioactivo d (PDI)
Cadena [nm] [nm]
Alquilo
Stepan Bio Soft D-40™ 0 SMA 2021™ 6.627 3.7 Sulfonato 5.13 0.322
Stepan Bio Terge AS-40™ 14 SMA 2021™ 6.627 3.7 Sulfonato 6.434 0.181
n-Octanoil-L-Treonina 8 SMA 2021™ 6.627 3.7 Aminoécido 119 0.372
Acido p-Toluenosulfénico 1 SMA 2021m™ 6.627 3.7 Sulfonato 0.8236 0.32
Xantogenato de etilo y potasio 2 SMA 2021™ 6.627 3.7 Xantogenato 190.7 0.281
L-pentasulfonato de sodio 5 SMA 2021™ 6.627 3.7 Sulfonato 0.8036 0.537
Sulfonato de l-octano 8 SMA 3000™ 3.713 2.8 Sulfonato 1.562 0.367
Amin GCK 18, 8 SMA 3000™ 3.713 2.8 Glicinato de acilo 7.286 0.3
Stepan Bio Soft D-40™ 0 SMA 3000™ 3.713 2.8 Sulfonato 5.13 0.322
Stepan Bio Terge AS-40™ 14 SMA 3000™ 3.713 2.8 Sulfonato 6.434 0.181
Cedepal TD-403 MFLD™ 13 SMA 3000™ 3.713 2.8 Eter sulfato 6.421 0.235
Acido dodecano-1-sulfénico 12 SMA 3000™ 3.713 2.8 Sulfonato 5.108 0.227
n-Octanoil-L-Treonina 8 SMA 3000™ 3.713 2.8 Aminoé&cido 119 0.372
Acido p-Toluenosulfénico 1 SMA 3000™ 3.713 2.8 Sulfonato 0.8236 0.32
Xantogenato de etilo y potasio 2 SMA 3000™ 3.713 2.8 Xantogenato 190.7 0.281
l-pentasulfonato de sodio 5 SMA 3000™ 3.713 2.8 Sulfonato 0.8036 0.537
Sulfonato de l-octano 8 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 1.562 0.367
Antraquinona-2 sulfénica 0 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 1.008 0.343
Stepan Bio Terge AS-40™ 14 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 6.434 0.181
CedepalTD 403 MFLD™ 13 SMAIBE 9.759 5.4 Eter sulfato 6.421 0.235
Acido dodecano-1-sulfénico 12 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 5.108 0.227
Stepan Lathanol LAL™ 12 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfoacetato 6.814 0.151
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Tabla 14. Combinaciones de Tensioactivos Anidénicos y Polimeros que No Formaron una Respuesta de Nanorred en los Ensayos de Titulacidén (No
se Detectd Sigmoide)

Tensoactivo N° de Polimero Diametro Diametro Grupo Principal Diametro del iIndice de
Carbonos Medio del Tedérico del Agregado de Polidispersida
de la Polimero Polimero tensioactivo d (PDI)
Cadena [nm] [nm]
Alquilo
n-Octanoil-L- treonina 8 SMAIBE 9.759 5.4 Aminoéacido 119 0.372
Dodecilbencenosulfonato de 12 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 4.235 0.53
sodio
Ninate 411™ 12 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 216.2 0.288
Acido p-Toluenosulfénico 1 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 0.8236 0.32
Xantogenato de etilo y potasio 2 SMAIBE 9.759 5.4 Xantogenato 190.7 0.281
l-pentasulfonato de sodio 5 SMAIBE 9.759 5.4 Sulfonato 0.8036 0.537
Sulfonato de l-octano 8 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 1.562 0.367
Antraquinona-2-sulfénica 0 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 1.008 0.343
Stepan Bio Soft D-40™ 0 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 5.13 0.322
Stepan Bio Terge AS-40™ 14 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 6.434 0.181
CedepalTD 403 MFLD™ 13 SMA Cumene 7.123 1.5 Eter sulfato 6.421 0.235
Acido dodecano-1-sulfénico 12 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 5.108 0.227
Stepan Lathanol LAL™ 12 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfoacetato 6.814 0.151
n-Octanoil-L-treonina 8 SMA Cumene 7.123 1.5 Aminoéacido 119 0.372
Ninate 411™ 12 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 216.2 0.288
Acido p-Toluenosulfénico 1 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 0.8236 0.32
Xantogenato de etilo y potasio 2 SMA Cumene 7.123 1.5 Xantogenato 190.7 0.281
L-Penta sulfonato de sodio 5 SMA Cumene 7.123 1.5 Sulfonato 0.8036 0.537
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Ejemplo 18

La formacién de nanorred prefiere una longitud de

cadena alquilo de > C7 en un sistema agregado de

tensioactivo puro

[00304] En esta seccidén, se llevd a cabo un estudio
de la influencia de la longitud de la cadena alquilo del
tensioactivo en la formacidén de nanorred. Se empled una
amplia gama de tamafios de agregados de tensiocactivos. Los
tensioactivos se enumeran en la Tabla 15, incluido el
tamafio del agregado de tensiocactivo. A pesar de las
pequefias cadenas alquilo, las mediciones de la dispersidn
de luz de esta clase de agregados tensioactivos mostraron
una amplia gama de tamafios de agregados tensiocactivos. Sin
embargo, en los cinco casos de tensiocactivos, con la
excepcién del 1,2 hexanodiol y SMA 725, no se produjo la
formacidén de nanorred. Esto fue asi incluso con el tamafio
de particula de polimero relativamente méas pequefio probado.

[00305] Por tanto, los resultados de la Tabla 15
sugieren que, en algunos casos, factores distintos de las
proporciones de tamafio relativo pueden influir en la
formacién de nanorred. Aqui, los resultados sugieren que
para los agregados de tensiocactivos compuestos puramente
por tensicactivos que contienen menos de ocho carbonos en
sus longitudes de cadena algquilo hidréfobas lineales, la

formacién de nanorred no es probable que ocurra dentro de



las escalas de tiempo estudiadas.
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Tabla 15. Tensioactivos con una Cadena de Alquilo Lineal de Menos de Ocho Atomos de

Carbono
N° de Diametro
Clase de Grupo Carbono del
Tensioactivo . X srup de Con. Agregado de PDI
tensioactivo Principal : .
Cadena tensioactiv
Alquilo o [nm]
Acido p- . R
. Anidnico Sulfonato 6 10% 0.8236 0.32
Toluenosulfdédnico
BEil Xantoggnato de Anidnico Xantogenato 2 10% 190.7 0.281
Potasio
l-pentasulfonato de Aniénico Sulfonato 5 0.25% 0.8036 0.573
sodio
1,2 -Hexanodiol Anidénico Poliol 6 1% 109.7 0.232
n-Heptil-0-D- Tioglucopira
Tioglucopira ndésido No-Ibénico g/ -op 7 3% 8.935 0.11
nésido
(nHDTP-H310)
Ejemplo 19
[00306] La formacidn de nanorred prefiere un
agregado de tensioactivo soluble o emulsionado con un
didmetro mayor que el didmetro compactado tedrico de un
polimero SMA. A partir de resultados anteriores, se hizo
evidente que los tensiocactivos que contienen &cidos grasos,
como VDISTILL DV53 y VDISTILL DV63, forman aceites vy, por
lo tanto, no se pueden mezclar con agua. Como resultado, no

se mididé el didmetro del agregado de tensiocactivo mediante

dispersidén dindmica de la 1luz, ya que el tensioactivo no

formé6 una emulsidén estable en agua. Puede utilizarse 1la

conversién a un Jjabdén o la solubilizacidén en otros

tensioactivos para convertir un aceite de 4&cido graso

insoluble en un agregado de tensiocactivo soluble.

[00307] Los tensioactivos no idénicos con grupos de
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cabeza hidréfilos ramificados dominan los tensiocactivos no
iénicos gque no forman nanorredes pero satisfacen las reglas
de formacidén de nanorred. A pesar de tener un didmetro
agregado de tensiocactivo medido mas grande que el polimero
ensayado, algunos tensioactivos no idénicos todavia no
pudieron formar nanorredes. De estos tensioactivos, un
numero desproporcionado tenia un grupo principal de
polisorbato (TWEEN™) o poliglicerol (PGL). Es posible que
estos grandes grupos de cabeza inhiban las interacciones
del polimero con la cadena alquilo del tensioactivo. Otra
posible explicacidén es que los grupos de cabeza grandes
crean una forma de agregado de tensiocactivo que no refleja
una esfera, lo que crearia un diadmetro de agregado de
tensioactivo falso o evitaria la asociacidén del polimero.
Una posible explicacidén adicional es que estos
tensioactivos se asocian con los polimeros SMA, pero no son
estables después de la precipitacidén y el tensioactivo
puede disociarse de nuevo en solucidn.

[00308] El efecto de un grupo de cabeza hidrdéfilo
ramificado se puede ilustrar visualmente en la Figura 20.
La clase de tensiocactivos de grupo de cabeza grande de
poliglicerol-10 mostrdé una tendencia Unica en comparacidn
con todas las otras clases de tensioactivos. En lugar de
aumentar la puntuacién de nanorred con la disminucidén de

los valores de HLB, las puntuaciones de nanorred fueron més
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altas con los tensioactivos més hidrdéfilos. Sin embargo,
como todos 1los tensioactivos de poliglicerol-10 formaron
grandes agregados de tensioactivos, todavia formaron
nanorredes con al menos uno de todos los polimeros
ensayados.

[00309] Algunos resultados falsos positivos pueden
explicarse, en parte, por un error en el método de apresto
y la dependencia de 1la concentracidén de la formacidén de
agregados comin a los tensiocactivos. Como ejemplo, para
muchos tensiocactivos, el aumento de concentracidén lleva a
que algunos tensiocactivos formen estructuras mas grandes
como micelas parecidas a gusanos, agregados desordenados,
geles e incluso bicapas (Gao, J., Ge, W. & Li, J. Sc. China
Ser. B-Chem. (2005) 48: 470. https://
doi.org/10.1360/042004-71) . Cuando se realizaron mediciones
de DLS en tensioactivos en este trabajo, las soluciones de
tensioactivo se diluyeron en serie y se midieron hasta que
se obtuvo el mejor PDI. Esto significa que la concentracidn
de tensiocactivo durante el encolado podria oscilar entre el
1 yv el 0,01% peso/vol. de concentracién de tensioactivo,
dependiendo del tensioactivo. Sin embargo, en los
experimentos de formulacién de nanorred descritos vy
empleados usando el método #1 en este documento, el
polimero y el tensioactivo se mezclaron en una solucidn

madre concentrada (1%) antes de la dilucidén y precipitaciodn
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en las valoraciones de formulacién de nanorred. Esto
asegurd que el agregado de tensioactivo permaneciera por
encima de su concentracidén micelar critica; y por lo tanto
estuvo presente para interactuar con el polimero antes de
la dilucién W% precipitacidn. Como resultado, la
concentracién efectiva y el diadmetro del agregado de
tensioactivo en los experimentos de formacidédn de nanorred
podrian ser significativamente mas altos que la
concentracién y el tamafio registrado a los que se midid el
apresto del tensiocactivo.

[00310] El didmetro agregado de tensiocactivo medido
para varios tensiocactivos comercializados, particularmente
Biosoft, Bioterge, Cedepal y Ninate 411, era mayor que el
didmetro tedrico del polimero para cada polimero ensayado
(Tabla 15). Por tanto, se esperaba dgue ocurriera la
formacidén de nanorred usando estos tensioactivos con todos
los polimeros probados. Sin embargo, aunque cada
tensioactivo podria formularse en una nanorred con al menos
un polimero, otros factores conducen a que no todas las
combinaciones den como resultado la formacidn de
nanorredes. Por ejemplo, solo seleccione nanorredes
formadas por polimeros con los siguientes tensioactivos:
Stepan Bio-Soft D-40™, Stepan Bio-Terge AS-40™, Cedepal TD-
403 MFLD™ y Ninate 411™ tensiocactivos (Tabla 15). Ademés,

el tensiocactivo Ninate 411™ no mostrd signos de formacidn
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de nanorredes con los siguientes polimeros: SMA-IBE y SMA
cumeno (Tabla 15). Para estos dos polimeros, se observd una
diferencia significativa entre el diametro de particula
tedbrico y medido por DLS (5,8 nm por DLS y didmetro de
particula tedérico de 2,8 nm). Ademads, estos dos polimeros
también contienen diferentes proporciones de grupos
funcionales hidréfobos a hidréfilos en sus unidades de
blogques repetidos.

[00311] Por tanto, es pocCo probable que las
tendencias en el tamafio de las particulas del polimero o 1la
hidrofobicidad del bloque estén impidiendo la formacidn de
nanorredes con Ninate 411™. Lo més probable es que 1los
tensioactivos probados disponibles comercialmente no sean
productos quimicos puros y, por lo tanto, pueden tener
componentes secundarios que alteran el comportamiento del
polimero o que complican las mediciones de apresto. Por
ejemplo, hay dos formulaciones diferentes de Bio-Terge
disponibles para la compra comercial, Bio-Terge 40S o Bio-
Terge 40K, las cuales contienen olefina sulfonato de sodio
C14-C16 como 1ingrediente activo principal. Sin embargo,
mientras gue la formulacién 408 es adecuada para
aplicaciones en la preparacidén de microemulsiones estables,
la formulacidén 40k solo se recomienda como detergente de
lavado general (hoja de producto del fabricante).

[00312] Es probable que los aditivos, disolventes o
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restos no revelados del proceso de fabricacién del
tensioactivo en estas formulaciones puedan afectar
negativamente a la formacidén de nanorred. También puede
darse el caso de que existan datos inexactos sobre el
tamafio del tensiocactivo. Esto puede explicar algunas de las
inconsistencias entre la observacidn prevista y real en los
experimentos de formaciédn de nanorred entre los diferentes
polimeros. Por ejemplo, si una determinada combinacidédn de
polimero tensioactivo no dio como resultado la formacidn de
nanorredes con alta eficiencia, un ligando estabilizador o
co-tensiocactivo en el exterior de la micela tensiocactiva
(como isopropilamina en el caso de Ninate 411™), puede
proteger el agregado de tensiocactivo e inhibir la formacidn
de nanorredes.

[00313] La diferencia de tamafio entre un agregado de
tensioactivo y una particula de polimero anfipatico,
impulsada por el efecto hidrdéfobo, se ha probado usando 7
polimeros diferentes y mas de 50 tensioactivos uUnicos. Los
datos apoyan firmemente la proposicidén de que la formacidn
de nanorredes requiere un agregado de tensioactivo con un
didmetro mayor que el didmetro del didmetro minimo de
particula monomérica con el que se asocia el agregado de
tensioactivo. Ademéds, se favorecid fuertemente la formacidn
de nanorredes usando los polimeros probados con 1o

siguiente: (1) mds de 7 carbonos en la cadena alquilo
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hidréfobo en el tensioactivo, (2) el tensioactivo es
miscible en agua, (3) tensicactivos con grupos de cabezas
relativamente méds ©pequefios. Tomados en conjunto, 1los
resultados sugieren que el disefio de nanorred puede
mejorarse seleccionando un copolimero de bloque anfipatico,
cuya longitud puede basarse en el tamafio del agregado de
tensioactivo. La gran mayoria de las nanorredes formadas
mostraron un aumento de didmetro en relacién con el
polimero de partida (Figura 18).

Ejemplo 20

La composicidédn del polimero influye en la captura del

tensioactivo en nanorredes.

[00314] Se llevd a cabo un estudio de los
tensioactivos y la influencia de los parametros, incluido
el grado de miscibilidad con el agua, con respecto a la
formacién de nanorred. En el estudio, los factores que
influyeron en la formacién de nanorredes deseables
incluyeron 1los siguientes: Un copolimero de Dbloque
anfipatico soluble en agua con una estequiometria de bloque
de XnYm. X es un grupo funcional hidréfilo anidénico o no
iénico. Y es un grupo funcional hidrofébico. En la fdérmula
del polimero, n =1y m=1, 2 o 3.

[00315] La Dbiblioteca de nanorred se expandid
probando polimeros con diferentes grupos funcionales. Los

factores explorados incluyeron, la longitud del polimero,
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las proporciones de los grupos funcionales del polimero,
dos grupos quimicos hidréfobos distintos. Los polimeros
probados se describen en la Tabla 16. Para todos los
polimeros probados, se podrian formar nanorredes con
agregados de tensiocactivos mayores que el diadmetro de las
particulas de polimero compacto (Figura 19). Las
puntuaciones méximas de AUC sigmoidea para la formacidn de
nanorred se observaron con polimeros que tenian una
relacién de estireno a &cido maleico de 2: 1, seguida de 3:
1, seguida de 1:1. Los polimeros relativamente mas cortos
generalmente tenian puntuaciones mas altas para la

formacidén de nanorred.

Tabla 16. Caracterizacién Dindmica de la Dispersidédn de Luz Usando Valores de Intensidad
y Nimero de Agregados Poliméricos Hidrolizados

Polimero Relaci Diametro Con. Diametro PDI Con. Diametro PDI
én Agregado Agregado Agregado
[St] a | Calculado [nm] [nm]
[MA] [nm] (Intensida (Media
d Media d) Numérica
d)
SMA-2000™ 2:1 2.6 0.10% 5.242 0.113 | 0.10% 4.633 0.292
SMA-2021™ 2:1 3.7 0.25% 6.627 0.274 0.10% 8.383 0.169
SMA-3000™ 3:1 2.8 0.25% 3.713 0.213 | 0.01% 4.68 0.355
SMA-725™ 3:1 6.8 0.10% 15.03 0.219 0.10% 10.16 0.283
SMA- cumene 3:1 1.5 0.10% 7.123 0.164 0.50% 3.325 0.297
terminated
SMA-IBE 1:1 5.4 0.25% 9.759 0.209 0.01% 4.256 0.869
DIBMA NA 3.2 0.50% 76.74%* 0.135 0.10% 5.704 0.271
[00316] Es probable que no todas las combinaciones

posibles de tensiocactivo vy polimero formen nanorredes
dentro del marco de tiempo de 1los métodos de cribado

empleados (véase el Ejemplo 15). 33/116 combinaciones de
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polimero mas tensicactivo no dieron como resultado una
puntuacién que indicara la formacién de nanorred mediante
el método de cribado #1 (véanse los Ejemplos de reactivos y
materiales 15-21). Estos resultados (sin formacidén de
nanorred) pueden predecirse usando las ensefilanzas descritas
en este documento. Sin embargo, el 5,4% (14/306) o de las
formulaciones seleccionadas en el método #2 (ver Reactivos
y Materiales Ejemplos 15-21) dieron como resultado una
puntuaciédn que indica 1la formacidén de nanorredes. Sin
embargo, basandose uUnicamente en el tamafio relativo, la
formacidén de nanorred no se habria predicho. El1 diametro
del agregado de tensioactivo era menor que el didmetro de
las particulas de polimero. Por 1lo tanto, no se habria
predicho que ocurriera la formacidén de nanorredes
utilizando las enseflanzas de este documento. Estos
resultados falsos positivos pueden atribuirse a: En el
método de cribado #1, el modelo informatico desarrollado
puede haber interpretado un aumento relativamente pequefio
de la absorbancia como formacidén de una curva sigmoidea. E1
resultado habria sido una puntuacidén baja, pero positiva,
que indicaria la formacidédn de nanorred; incluso cuando no
se formaron nanorredes. Los resultados falsos negativos
pueden atribuirse a: puntos de titulacidén insuficientes; en
algunos trazos, la formacidén de nanorred se produjo en una

sola proporcidén probada, lo que significa que la ventana de
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asociacién es muy pequefia. En otros trazos, las curvas de
titulacién solo comenzaron a aumentar a las concentraciones
mas altas de la titulacién. Estas seflales se perderian en
los experimentos actuales.

[00317] Método ROUT de anadlisis estadistico para la
identificacidén de puntos de datos atipicos

[00318] También se desarrolld una base racional para
eliminar algunos puntos de datos identificados inicialmente
por el modelo. Por ejemplo, los resultados se examinaron
mas a fondo para eliminar aquellos casos con factores de
formacidén bajos, Nf y valores de absorbancia inferiores a
0,2 (Tabla 9 y 10). Se analizaron valores atipicos en el
conjunto de datos para las combinaciones de polimero
tensioactivo analizadas mediante el método de cribado #4
(véanse los Ejemplos de reactivos y materiales 15-21) para
la formacién de nanorred. El método empleado fue similar al
descrito por (Motulsky, H.J., Brown, and R.E. Detecting in
Outliers When Fitting Data With Nonlinear Regression - A
New Method Based On Robust Nonlinear Regression And The
False Discovery Rate. BMC BioiNformatics 7, 123 (2006)).
Utilizando el método ROUT, se identificaron valores
atipicos en el tamafio del tensiocactivo tanto en 1los
conjuntos de datos de nanorred de puntuacidén positiva como
en los conjuntos de datos de nanorredes de puntuacidn

negativa.
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[00319] Por tanto, el cribado més el andlisis ROUT
redujo el numero de resultados falsos positivos a 9/192
resultados. Esto significa que en solo 9/192 casos, se
obtuvo una puntuacidén de falso positivo para la formacidn

de nanorred.

[00320] Los factores distintos de 1la relacidén de
tamafio también pueden explicar los resultados. Estos
factores pueden incluir: (1) numero de carbonos de la

cadena alquilo del tensioactivo, (2) solubilidad en agua
del tensioactivo y (3) equilibrio de lipidos hidréfobos del
tensioactivo. Ademas, puede haber algunas fuentes de error
en la medicidén del tamafio de particulas de polimero vy
agregado de tensioactivo. Otras razones de la disparidad
entre los resultados esperados y observados pueden incluir:
(1) composicién del tensioactivo, (2) pureza del
tensioactivo, (3) composicién del polimero, (4)
distribucidén del peso molecular, (5) tamafio del grupo de
cabeza del tensioactivo, (6) empaque del tensioactivo
parametros, y (7) distribucién de comondmeros. Por ejemplo,
en varios casos, nuestras medidas de la longitud del
contorno del polimero y el peso molecular variaron de las
especificaciones proporcionadas con las muestras
disponibles comercialmente. Lo que sigue es una discusidn
mas detallada de estos otros factores.

NUmero de carbonos de la cadena alquilo del
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tensioactivo.

[00321] Cinco de los 62 tensioactivos probados
contenian pequefios segmentos hidréfobos (cadena alquilo
lineal con menos de 7 carbonos). Curiosamente, cinco de
estos tensiocactivos no dieron como resultado una puntuacidn
que indique la formacidén de nanorred utilizando el método
#1 (ensayo de titulacién, Tabla 15). Este fue el caso de
todos los polimeros probados con la excepcién del
tensioactivo 1,2 hexanodiol con SMA-725™.

[00322] Las mediciones de DLS de esta clase de
agregados tensioactivos de bajo indice de carbono mostraron
una amplia gama de tamafios de agregados tensiocactivos. Este
ultimo resultado sugiere que para los agregados compuestos
puramente por tensiocactivos que contienen menos de ocho
carbonos en sus cadenas alquilo hidrbéfobas lineales, es
probable que no se produzca la formacidén de nanorred. Por
tanto, la conclusién mas general es que la formacidén de
nanorred es ma&s probable que se produzca cuando el
tensiocactivo tiene un numero de carbonos de la cadena
alquilo superior a siete cuando se mide como un agregado de
tensioactivo puro. El1 efecto del numero de la cadena
alquilo se puede visualizar atn mas examinando la formacidn
de nanorred con grupos de cabeza de tensiocactivo
seleccionados y cadenas alquilo variables (Figura 21) En

casi todos los casos, un aumento en el numero de cadena
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alguilo conduce a un aumento en la puntuacidén de nanorred y
una mayor probabilidad de formando una nanorred con 1los
polimeros probados (Figs. 21A-D). De manera similar, las
puntuaciones de nanorred generalmente mostraron un efecto
inverso con los grupos de cabeza hidréfilos: a medida que
aumentaron los valores de HLB debido a un aumento en el
numero de grupos de cabeza hidréfilos, las puntuaciones de
nanorred disminuyeron (Figs. 21E y F). Este efecto de 1la
longitud de la cadena algquilo y el HLB en el tensioactivo
sobre las puntuaciones de nanorred, y la compatibilidad con
diferentes polimeros, sugiere que la formacidén de nanorred
ocurre mejor con la proporcién de bloque 2:1. A medida que
la composicién de polimero cambia de 2:1 a 3:1 o 1:1, el
numero de posibles nanorredes a formar generalmente
disminuye. Ademds, a medida que disminuye la longitud del
polimero, se pueden formar nanorredes con agregados de
tensioactivo méas pequefios y mas hidrdéfilos (valores altos
de HLB). Es probable que lo inverso también sea cierto:
cuanto més hidrbéfobo es el tensiocactivo, més grande es el
polimero y se prefiere el Dbloque més hidréfobo. Por
ejemplo, el 1,2-hexanodiol o VDISTILL 53™, con valores de
HIB calculados de 7,9 (utilizando el método de Davies, J.T.
Davies, E.K. Rideal, Interfacial Phenomena, Academic Press,
New York, 1961, p. 371.) vy 1, respectivamente, solo se

encontrd que se asociaban con el polimero més hidrofébico;
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SMA-725™,

Ejemplo 21

Formacidén de biblioteca de nanorred optimizada:

[00323] Para los tratamientos quimicos del agua, se
requiere poca o ninguna contaminacién de los efluentes
aguas abajo por el quimico introducido. Por lo tanto, en
una formulacidén de nanorred, la mayoria del tensioactivo
debe unirse al polimero, para minimizar cualquier
tensioactivo residual aguas abajo en el ©proceso de
tratamiento. Para identificar la cantidad O¢ptima de
tensioactivo, se pueden utilizar los datos de titulacidn
para un tensiocactivo dado. El punto medio de cada curva de
titulacidén, también denominado Nf, representa la unidén de
tensioactivo medio méxima. El punto medio se calculd de
acuerdo con el método #4 (véanse los Ejemplos de reactivos
y materiales 15-21). A esta concentracidén, se espera que el
polimero esté en exceso, por lo gque hay un minimo de
tensioactivo en la solucidén y se espera que al menos la
mitad de todo el polimero esté en un complejo de nanorred.
Se considerdé que los tensiocactivos con puntos intermedios
altos (>500 ppm) para un polimero dado tenian baja afinidad
y, por lo tanto, estas combinaciones no se identificaron
para formar nanorredes estables.

[00324] Con el fin de identificar mejor las

nanorredes estables, la altura del pico de absorcidédn de
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cada combinacién de tensioactivo y polimero se filtrd a 0,2
y mas para obtener una biblioteca de nanorred optimizada.
En los datos de titulacidén, un pico de absorbancia bajo es
representativo de un pequefio agregado de tensiocactivo
capturado por el polimero vy, por lo tanto, es una
combinacidén de nanorred ineficaz y es probable que conduzca
a altas concentraciones de tensiocactivo residual después de
la eliminacién de cualgquier nanorred formada. A partir de
estos resultados, debe entenderse que estas combinaciones
filtradas aun pueden formar pequefilas cantidades de
complejos de nanorred, pero no son Optimas y gque un
polimero diferente puede ser mas apropiado.

[00325] Usando este enfoque, se identificd una
biblioteca de nanorredes que contenia aproximadamente 199
nanorredes optimizadas estables. La biblioteca de nanorred
contiene una amplia gama de tensioactivos anidénicos y no
iénicos con longitudes de cadena alquilo lineal que varian
de Cg a Cig. Los grupos de cabeza hidréfilos contenidos en

la biblioteca de nanorred son de naturaleza diversa,

incluidos sulfonatos, ésteres de fosfato, 6xidos de
fosfina, monosacaridos, disacéaridos, tioésteres,
aminoacidos, glicoles vy ©poligliceroles. La Dbiblioteca

completa de nanorred se documenta en las Tablas 9 y 10.



219/243

Tabla 17. Eliminacién de Cobre (Se Utilizé 40 pl de Solucidédn Madre de Biblioteca de Nanorred) con
Nanorred con Tensioactivos No Idénicos
Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de Nanorred cu®* Anadido Medido [ppm] $ de
N° N° [ppm] Diferencia
Al 1 Apo 10/DIBMA 10.03 9.9 -1.9
A2 2 Apo 12/DIBMA 10.03 6.8 -32.4
A3 Glucdésido de Coco/DIBMA 10.03 10.4 3.3
A4 4 Genapol X080/DIBMA 10.03 10.1 0.3
A5 5 HEGMDDE-H370/DIBMA 10.03 8 -20.7
A6 6 HEGMDE-H360/DIBMA 10.03 10.4 3.5
A7 7 HXEGMDDE-H375/DIBMA 10.03 10.1 -0.2
A8 8 DDDM-MNA-C;,/DIBMA 10.03 7.8 -22.2
A9 9 PGBTM-MNA-C;3/DIBMA 10.03 9.3 -8
Al0 10 PGBTEM-MNA-C;4/DIBMA 10.03 8 -20.9
All 11 nDDDTP-D342/DIBMA 10.03 10 -1.2
Al2 12 nDDTGP-D323/DIBMA 10.03 8.9 -11.4
Bl 13 OEGMDE-0330/DIBMA 10.03 7.1 -29.4
B2 14 Poliglicerol-10- 10.03 9.5 -6.1
monolaurato/DIBMA
B3 15 Poliglicerol-10- 10.03 7.1 -29.6
monooleato/DIBMA
B4 16 Span 20/DIBMA 10.03 10.4 3.6
B5 17 Triton X-100™/DIBMA 10.03 9.7 -3.2
B6 18 Triton X-45™/DIBMA 10.03 9.9 12.3
B7 19 Tween 20™/DIBMA 10.03 7.4 -26.9
B8 20 Tween 65™/DIBMA 10.03 7.8 -23
B9 21 Tween 85™/DIBMA 10.03 9.5 -5.2
B10 22 Apo 10/SMA2000™ 10.03 0.9 -91.1
Bl1l 23 Apo 12/SMA2000™ 10.03 0.5 -95.4
B12 24 Glucdésido de Coco/SMA 2000™ 10.03 1 -90.1
Cl 25 Genapol X080/SMA 2000™ 10.03 1 -90.2
c2 26 HEGMDDE-H370/SMA 2000™ 10.03 1.5 -85.2
C3 27 HEGMDE-H360/SMA 2000™ 10.03 0.9 -90.6
(o 28 HEGMOE-H350/SMA 2000™ 10.03 1.4 -85.7
Cs 29 HXEGMDDE-H375/SMA 2000™ 10.03 1.1 -89.4
Ce 30 PGBTM-MNA-C;3/SMA 2000™ 10.03 0.8 -91.6
Cy 31 PGBTEM-MNA-C;4/SMA 2000™ 10.03 1.2 -88.1
Cs 32 nDDDTP-D342/SMA 2000™ 10.03 1 -90
Co 33 nDDTGP-D323/SMA 2000™ 10.03 0.9 -90.9
Cio 34 nDDTP-D335/SMA 2000™ 10.03 1.3 -87.5
Ci1 35 OEGMDE-0330/SMA 2000™ 10.03 0.9 -91
Ciz 36 Poliglicerol-10-monolaurato/SMA 10.03 1.2 -87.8
2000™
DI 37 Poliglicerol-10-monoolelato/SMA 10.03 1 -90.1
2000™
D2 38 Span 20/SMA 2000™ 10.03 1 -89.8
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Tabla 17. Eliminacién de Cobre (Se Utilizé 40 pl de Solucidédn Madre de Biblioteca de Nanorred) con
Nanorred con Tensioactivos No Idénicos
Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de Nanorred cu®* Anadido Medido [ppm] $ de
N° N° [ppm] Diferencia
D3 39 Triton X-100™/SMA 2000™ 10.03 1.1 -89.4
D4 40 Triton X-305™/SMA 2000™ 10.03 1.1 -88.7
D5 41 Triton X-45™/SMA 2000™ 10.03 1 -89.9
D6 42 Tween 20™/SMA 2000™ 10.03 1.2 -88.5
D7 43 Tween 40™/SMA 2000™ 10.03 0.6 -93.6
D8 44 Tween 60™/SMA 2000™ 10.03 1.1 -89.1
D9 45 Tween 65™/SMA 2000™ 10.03 1.3 -86.6
D10 46 Tween 80™/SMA 2000™ 10.03 1.1 -89.2
D11 47 Tween 85™/SMA 2000™ 10.03 0.8 -91.6
D12 48 Apo 10/SMA 2021™ 10.03 1.4 -86
El 49 Apo 12/SMA 2021™ 10.03 1.2 -88.3
E2 50 Glucdésido de Coco/SMA 2021™ 10.03 1.1 -88.9
E3 51 HEGMDDE-H370/SMA 2021™ 10.03 1 -89.6
E4 52 HEGMDE-H360/SMA 2021™ 10.03 1.1 -89.5
E5 53 HXEGMDDE-H375/SMA 2021™ 10.03 1 -89.8
E6 54 PGBTM-MNA-C;3/SMA 2021™ 10.03 1.2 -87.7
E7 55 PGBTEM-MNA-Cy4/SMA 2021™ 10.03 0.9 -90.8
E8 56 nDDTGP-D323/SMA 2021™ 10.03 1 -90.1
ES 57 nDDDTP-D342/SMA 2021™ 10.03 1.2 -88.2
E10 58 OEGMDE-0330/SMA 2021™ 10.03 1.2 -88.3
E11 59 Poliglicerol-10-monolaurato/SMA 10.03 0.9 -90.6
2021™
E12 60 Poliglicerol-10-monoolelato/ 10.03 0.8 -92.5
SMA 2021m™
F1l 61 Triton X-100™/SMA 2021™ 10.03 1.9 -81.5
F2 62 Triton X-45™/SMA 2021™ 10.03 1.3 -87.2
F3 63 Tween 40™/SMA 2021™ 10.03 1.2 -87.8
F4 64 Tween 60™/SMA 2021™ 10.03 1.2 -88.3
F5 65 Tween 80™/SMA 2021™ 10.03 2.2 -78.1
F6 66 Tween 85™/SMA 2021™ 10.03 1.2 -88.1
F7 67 Apo 10/SMA 3000™ 10.03 3.9 -61.5
F8 68 Apo 12/SMA 3000™ 10.03 4 -59.9
F9 69 Glucdésido de Coco/SMA 3000™ 10.03 5.4 -46.4
F10 70 Genapol X080/SMA 3000™ 10.03 0.8 -91.8
Fl1 71 HEGMDDE-H370/SMA 3000™ 10.03 3.8 -61.9
Fl2 72 HEGMDE-H360/SMA 3000™ 10.03 4.1 -59.6
Gl 73 HXEGMDDE-H375/SMA 3000™ 10.03 1.2 -88.2
G2 74 DDDM-MNA-C;,/SMA 3000™ 10.03 4.6 -54
G3 75 PGBTM-MNA-C;3/SMA 3000™ 10.03 4.3 -57.4
G4 76 PGBTEM-MNA-C;4/SMA 3000™ 10.03 4.8 -52.5
G5 77 nDDDTP-D342/SMA 3000™ 10.03 5.6 -44.3
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Tabla 17. Eliminacién de Cobre (Se Utilizé 40 pl de Solucidédn Madre de Biblioteca de Nanorred) con
Nanorred con Tensioactivos No Idénicos

Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de Nanorred cu®* Anadido Medido [ppm] $ de
N° N° [ppm] Diferencia
Go6 78 nDDTGP-D323/SMA 3000™ 10.03 1.6 -84.4
G7 79 OEGMDE-0330/SMA 3000™ 10.03 3.5 -65.6
G8 80 Poliglicerol-10-monolaurato/SMA 10.03 0.8 -92.2

3000™
G9 81 Poliglicerol-10-monoolelato 10.03 0.5 -94.7
/SMA 3000™
GIO 82 Poliglicerol-10- 10.03 1.2 -87.9
monopalmitato/SMA 3000™
Gil 83 Span 20/SMA 3000™ 10.03 0.6 -93.6
Gl2 84 Triton X-100/SMA 3000™ 10.03 1.8 -81.7
H1 85 Triton X-45™/SMA 3000™ 10.03 1.1 -89.2
H2 86 Tween 65™/SMA 3000™ 10.03 1.1 -89.2
H3 87 Tween 85™/SMA 3000™ 10.03 4 -60.6
H4 88 Apo 12/SMA-IBE 10.03 1.4 -86
H5 89 Glucdésido de Coco/SMA-IBE 10.03 1.6 -83.9
H6 90 HEGMDDE-H370/SMA-IBE 10.03 1.1 -92.8
H7 91 HEGMDE-H360/SMA-IBE 10.03 1.6 -84
H8 92 HXEGMDDE-H375/SMA-IBE 10.03 1.5 -85
H9 93 nDDDTP-D342/SMA-IBE 10.03 1.5 -85.1
H10 94 nDDTP-D335/SMA-IBE 10.03 1.2 -88.1
H11 95 Poliglicerol-10- 10.03 1.2 -88.3
monoolelato/SMA-IBE
H12 96 Triton X-45™/SMA-IBE 10.03 1 -89.7
Al 97 Tween 85™/SMA-IBE 10.03 1.5 -85.1
A2 98 Genapol X080/SMA 725™ 10.03 2 -79.8
A3 99 nDDDTP-D342/SMA 725™ 10.03 0.9 -91.1
A4 100 nDDTGP-D323/SMA 725™ 10.03 1 -89.6
A5 101 Poliglicerol-10-monoolelato/SMA 10.03 0.5 -94.7
725™
A6 102 Span 20/SMA 725™ 10.03 1.1 -88.6
A7 103 HEGMDDE-H370/SMA 725™ 10.03 1.5 -85.3
A8 104 HEGMDE-H360/SMA 725™ 10.03 1.9 -81.4
A9 105 HXEGMDDE-H375/SMA 725™ 10.03 1.3 -86.7
AlQ0 106 PGBTEM-MNA-C;4/SMA 725™ 10.03 1.7 -83.5
All 107 Poliglicerol-10- 10.03 1 -90.1
monopalmitato/SMA 725™

Al2 108 Triton X-100™/SMA 725™ 10.03 2.4 -76.6
Bl 109 Triton X-45™/SMA 725™ 10.03 1.4 -85.6
B2 110 Tween 65™/SMA 725™ 10.03 1.3 -86.7
B3 111 Tween 80™/SMA 725 10.03 1.6 -83.7
B4 112 Apo 10/SMA Cumene 10.03 0.8 -91.7
B5 113 Apo 12/SMA Cumene 10.03 1 -90.4
B6 114 PFDMP-0310F/SMA Cumene 10.03 1.1 -89.4
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Tabla 17.

Eliminacién de Cobre

Nanorred con Tensioactivos No Idénicos

(Se Utilizdé 40 pl de Solucidn Madre de Biblioteca de Nanorred)

con

Pocillo | Biblioteca Item de Biblioteca de Nanorred Ccu®* Afiadido Medido [ppm] % de
N° N° [ppm] Diferencia
B7 115 Genapol X080/SMA Cumene 10.03 0.9 -91
B8 116 HEGMDDE-H370/SMA Cumene 10.03 0.9 -90.8
B9 117 HEGMDE-H360/SMA Cumene 10.03 0.9 -90.8
B10 118 HXEGMDDE-H375/SMA Cumene 10.03 0.8 -92.1
B11 119 DDDM-MNA-Ci,/SMA Cumene 10.03 0.7 -92.9
B12 120 PGBTM-MNA-C;3/SMA Cumene 10.03 0.6 -93.6
Cl 121 nDDDTP-D342/SMA Cumene 10.03 1.3 -87.4
c2 122 nDDTGP-D323/SMA Cumene 10.03 0.8 -92
Cc3 123 nDDTP-D335/SMA Cumene 10.03 0.8 -92.1
(o 124 OEGMDE-0330/SMA Cumene 10.03 1.3 -87.4
Cs 125 Poliglicerol-10-monolaurato/SMA 10.03 1.4 -86.5

Cumene
Cs 126 Poliglicerol-10-monoolelato/SMA 10.03 1.2 -88.4
Cumene
Cy 127 Span 20/SMA Cumene 10.03 0.7 -93.3
Cg 128 Triton X-100™/SMA Cumene 10.03 1 -90.4
Cq 129 Triton X-45™/SMA Cumene 10.03 1.2 -88.3
Cio 130 Tween 65™/SMA Cumene 10.03 1.4 -85.9
Ci1 131 Tween 85™/SMA Cumene 10.03 1.2 -87.9
Tabla 18. Eliminacién de Cobre (Se Utilizé 40 pl de Solucidédn Madre de Biblioteca de Nanorred) con
Nanorred con Tensioactivos Anidnicos

Pocillo | Bibliotec item de Biblioteca de Nanorred cu?* Medido [ppm] % de

N° a N° Afadido Diferencia

[ppm]
Al 1 Stepan Bio-Soft D-40™/DIBMA 10.03 9.2 -8.2
A2 2 Lakeland PAE136™/DIBMA 10.03 8.9 -11.6
A° 3 Stepan Lathanol LAL™/DIBMA 10.03 9.6 -4.5
A4 4 n-Decanoil-L-Treonina/DIBMA 10.03 9.4 -6
A5 5 n-Dodecanoil-L-Treonina/DIBMA 10.03 9.5 -5.2
A6 6 n-Decanoil-L-Metionina/DIBMA 10.03 9 -10.7
A7 7 n-Dodecanoil-L-Metionina/DIBMA 10.03 8.8 -12.4
A8 8 Ninate 411™/DIBMA 10.03 9.8 -2.3
A9 9 n-Octanoil-L-Metionina/DIBMA 10.03 9.3 -7.5
Al0 10 Stepan Mild L3™/DIBMA 10.03 8.5 -15.1
All 11 Stepan Bio-Terge AS-40™/SMA 2000™ 10.03 1.3 -87.2
Al2 12 Stepan Bio-Soft D-40™/SMA 2000™ 10.03 1.2 -88.2
Bl 13 Sal sbédica del acido dodecano-1- 10.03 1.5 -85.1
sulfénico/SMA 2000™

B2 14 Lakeland PAE 136™/SMA 2000™ 10.03 0.8 -91.7
B3 15 Stepan Lathanol LAL™/SMA 2000™ 10.03 1.2 -88.4
B4 16 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 2000™ 10.03 1.4 -86.3
B5 17 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 2000™ 10.03 1.6 -83.6
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Tabla 18. Eliminacidén de Cobre (Se Utilizé 40 pul de Solucidédn Madre de Biblioteca de Nanorred) con
Nanorred con Tensioactivos Aniénicos

Pocillo | Bibliotec item de Biblioteca de Nanorred cu? Medido [ppm] % de

N° a N° Afiadido Diferencia
[ppm]
B6 18 n-Decanoil-L-Treonina/SMA 2000™ 10.03 1.5 -84.9
B7 19 n-Dodecanoil-L-Histidina/SMA 2000™ 10.03 0.7 -93.4
B8 20 Stepan Mild L3™/SMA 2000™ 10.03 1.4 -86.3
B9 21 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 2000™ 10.03 1.4 -86
BIO 22 Dodecilbencenosulfonato de sodio/SMA 10.03 1.4 -86.3
2000™
B11l 23 Ninate 411™/SMA 2000™ 10.03 1.5 -85.1
B12 24 Stepan SLL-FB™/SMA 2000™ 10.03 0.9 -90.9
Ccl 25 Stepan Sulfonic Acid™/SMA 2000™ 10.03 2.5 -75.5
Cc2 26 Sal sbédica del &cido dodecano-1- 10.03 1.1 -88.9
sulfénico/SMA 2021™
C3 27 Lakeland PAE 136™/SMA 2021™ 10.03 1.3 -87.2
Cy 28 Stepan Lathanol LAL/SMA 2021™ 10.03 1.4 -86.3
Cs 29 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 2021™ 10.03 1.1 -89
Ce 30 Cedepal TD-403 MFLD™/SMA 2021™ 10.03 1.2 -88.1
Cy 31 Stepan Mild L3™/SMA 2021™ 10.03 9.2 -8.7
Cs 32 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 2021™ 10.03 1.6 -84.3
Co 33 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 3000™ 10.03 4.6 -54.6
Cio 34 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 3000™ 10.03 4.6 -54.3
Ci1 35 n-Decanoil-L-Treonina/SMA 2021™ 10.03 1.9 -81.2
Ciz 36 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 2021™ 10.03 1.6 -84.3
DI 37 Dodecilbencenosulfonato de sodio/SMA 10.03 1.5 -84.7
2021™

D2 38 Ninate 411™/SMA 2021™ 10.03 1.5 -85.4
D3 39 Stepan SLL-FB™/SMA 2021™ 10.03 2.1 -79.1
D4 40 Stepan Sulfonic Acid™/SMA 2021™ 10.03 1.7 -82.7
D5 41 Lakeland PAE 136™/SMA 3000™ 10.03 4.1 -59.6
D6 42 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 3000™ 10.03 4.5 -54.9
D7 43 Ninate 411™/SMA 3000™ 10.03 3.2 -68.3
D8 44 Stepan Mild L3™/SMA 3000™ 10.03 4.6 -54.2
D9 45 Stepan SLL-FB™/SMA 3000™ 10.03 4.2 -58
D10 46 Stepan Sulfonic Acid™/SMA 3000™ 10.03 3.4 -66.5
D11 47 n-Decanoil-L-Metionina/SMA-IBE 10.03 2 -79.8
D12 48 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA- IBE 10.03 1.4 -85.8
El 49 Stepan Mild L3™/SMA-IBE 10.03 1.7 -83.5
E2 50 Stepan SLL-FB™/SMA-IBE 10.03 1.6 -84
E3 51 Amin GCK30H/SMA 725™ 10.03 2 -79.8
E4 52 Stepan Bio-Terge AS-40™/SMA 725™ 10.03 1.5 -85.3
ES5 53 n-Dodecanoil-L-Histidina/SMA 725™ 10.03 1.1 -88.7
E6 54 Stepan Lathanol LAL™/SMA 725 10.03 1.3 -86.9
E7 55 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 725™ 10.03 1.7 -83.5
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Tabla 18. Eliminacidén de Cobre (Se Utilizé 40 pul de Solucidédn Madre de Biblioteca de Nanorred) con
Nanorred con Tensioactivos Aniénicos

Pocillo | Bibliotec item de Biblioteca de Nanorred cu? Medido [ppm] % de

N° a N° Afiadido Diferencia
[ppm]
E8 56 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 725™ 10.03 1.6 -84.2
E9 57 Sal sédica del &cido dodecano-1- 10.03 1.4 -86.1
sulfénico/SMA 725™
E10 58 Lakeland PAE 136™/SMA 725™ 10.03 1.6 -84.2
E11 59 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 725™ 10.03 1.3 -87.4
E12 60 Stepan Mild L3™/SMA 725™ 10.03 1.5 -84.8
Fl 61 Stepan SLL-FB™/SMA 725™ 10.03 1.3 -86.6
F2 62 Lakeland PA E136™/SMA Cumene 10.03 1.3 -87
F3 63 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA Cumene 10.03 2 -80
F4 64 Stepan Mild L3™/SMA Cumene 10.03 1.4 -85.7
F5 65 Stepan SLL-FB™/SMA Cumene 10.03 1.3 -86.6
Fo6 66 n-Decanoil-L-Metionina/SMA Cumene 10.03 1.4 -85.6
F7 67 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA Cumene 10.03 3.1 -68.9
F8 68 n-Dodecanoil-L-Histidina/SMA Cumene 10.03 1.4 -85.6
Ejemplo 22

Prueba de pantalla de concepto de biblioteca de

nanorred para secuestrar iones metdlicos divalentes zinc vy

cobre que se encuentran en el agua de mar

[00326] Los metales contenidos en el agua de mar son
una amenaza para los sistemas y organismos acuaticos. La
eliminacién de metales pesados del agua de mar o aguas
residuales a menudo se aborda mediante la precipitacidén de
iones metdlicos disueltos seqguida de filtracidén. Sin
embargo, estos métodos pueden ser un desafio vya que
requieren el control del pH del agua de mar.

[00327] Se examinaron las bibliotecas de nanorred
con tensioactivos anidénicos Yy  no iénicos para la

eliminacién de iones metdlicos de zinc y cobre del agua de
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mar enriquecida con iones metdlicos de zinc y cobre (véanse
los Ejemplos de reactivos y materiales 15-21, método #3).
Todos los polimeros hidrolizados que contienen  SMA
mostraron una excelente eliminacién de iones metédlicos Cu®’
del agua de mar, especialmente los polimeros SMA-2000™,
SMA-2021™ y SMA-725™ con tensioactivos con grupos de cabeza
que contienen sulfonato vy aminoadcidos (Figura 22). En
contraste, las nanorredes con DIBMA mostraron iones
metdlicos Cu®?’ restantes (< 10 pem) en el agua de mar. La
Figura 23 ilustra una excelente eliminacidén de iones
metalicos Cu?" del agua de mar con nanorredes con
tensioactivos no idénicos y SMA-2000™, SMA-2021™, SMA-Cumene
terminated™ y SMA-725™. Por el contrario, las nanorredes
con SMA-3000™ vy DIBMA™ fueron menos eficientes en la
eliminacién de iones metédlicos. En general, las nanorredes
con tensioactivos anidnicos fueron menos eficientes para la
eliminacidén de iones metdlicos de zinc del agua de mar,
especificamente en combinacidén con SMA-3000™ y DIBMA™
(Figura 24). Curiosamente, el tensiocactivo N-Dodecanoil-L-
Histidina en combinacidén con SMA-2000™, SMA-725™ vy SMA-
Cumene terminado™ fue mads eficaz en la eliminacidén de iones
metalicos Zn®?" junto con SMA-725™ y Dodecano-l-sulfénico
adcido (Figura 24). Las nanorredes con tensioactivos no
iénicos y SMA-2000™ y SMA-Cumene terminado™ eliminaron el

i6n metdlico de zinc con menos de 5 ppm de zn’" restante en
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la solucidén (Figura 25). Las nanorredes con SMA-3000™ vy
DIBMA™ fueron menos eficientes en la eliminacién de iones
metalicos. Este trabajo demuestra que las nuevas
formulaciones de tratamiento de agua que son especificas
para especies de un solo metal pueden identificarse

rapidamente mediante el cribado de bibliotecas de nanorred.

Tabla 19. Eliminacidén de Zinc (Se Utilizd 40 pl de Solucidn Madre de Biblioteca de
Nanorred) con Nanorred con Tensioactivos No Idénicos

Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de zZn®* Anadido Medido % de Diferencia
N Ne Nanorred [ppm] [ppm]
Al 1 Apo 10/DIBMA 10.07 11.6 15.3
A2 2 Apo 12/DIBMA 10.07 10.1 0.6
A 3 Glucdésido de Coco/DIBMA 10.07 11.5 13.7
A4 4 Genapol X080/DIBMA 10.07 11.2 10.8
A5 5 HEGMDDE-H370/DIBMA 10.07 11.7 16.1
A6 6 HEGMDE-H360/DIBMA 10.07 11.6 15.5
A7 7 HXEGMDDE-H375/DIBMA 10.07 11.7 16
A8 8 DDDM-MNA-C;,/DIBMA 10.07 11.2 11.6
A9 9 PGBTM-MNA-C;3/DIBMA 10.07 11.3 12.4
Al0 10 PGBTEM-MNA-C,4/DIBMA 10.07 11.3 12.4
All 11 nDDDTP-D342/DIBMA 10.07 11 9.1
Al2 12 nDDTGP-D323/DIBMA 10.07 11.3 12.6
Bl 13 OEGMDE-0330/DIBMA 10.07 10.5 4.7
B2 14 Poliglicerol-10- 10.07 11.3 12.4
monolaurato/DIBMA
B3 15 Poliglicerol-10- 10.07 10.9 8.6
monooleato/DIBMA
B4 16 Span 20™/DIBMA 10.07 10.4 3.8
B5 17 Triton X-100™/DIBMA 10.07 11 9.5
B6 18 Triton X-45™/DIBMA 10.07 11.9 18.3
B7 19 Tween 20™/DIBMA 10.07 10.7 6.2
B8 20 Tween 65™/DIBMA 10.07 10.7 6.1
B9 21 Tween 85™/DIBMA 10.07 10.6 5.4
B10 22 Apo 10/SMA 2000™ 10.07 5.3 -47
B11 23 Apo 12/SMA 2000™ 10.07 5.5 -45.1
B12 24 Glucdésido de Coco/SMA 2000™ 10.07 5 -50.2
Ccl 25 Genapol X080/SMA 2000™ 10.07 5.2 -48.8
Cc2 26 HEGMDDE-H370/SMA 2000™ 10.07 5.3 -47
c3 27 HEGMDE-H360/SMA 2000™ 10.07 5.7 -43.1
Ca 28 HEGMOE-H350/SMA 2000™ 10.07 5.5 -45.8
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Tabla 19. Eliminacidén de Zinc (Se Utilizd 40 pl de Solucidédn Madre de Biblioteca de
Nanorred) con Nanorred con Tensioactivos No Idénicos
Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de zZn?* Anadido Medido % de Diferencia
Ne N® Nanorred [ppm] [ppm]
Cs 29 HXEGMDDE-H375/SMA 2000™ 10.07 4.6 -54.6
Cs 30 PGBTM-MNA-C;3/SMA 2000™ 10.07 5.5 -45.3
Cy 31 PGBTEM-MNA-C;4/SMA 2000™ 10.07 5 -50.5
Cg 32 nDDDTP-D342/SMA 2000™ 10.07 5.1 -49.7
Co 33 nDDTGP-D323/SMA 2000™ 10.07 5.2 -48
Cio 34 nDDTP-D335/SMA 2000™ 10.07 5.4 -46.4
C11 35 OEGMDE-0330/SMA 2000™ 10.07 5.2 -48.4
Ciz 36 Poliglicerol-10- 10.07 4.9 -51.8
monolaurato/SMA 2000™
DI 37 Poliglicerol-10- 10.07 4.7 -53.3
monooleato/SMA 2000™
D2 38 Span 20/SMA 2000™ 10.07 5.6 -44.7
D3 39 Triton X-100™/SMA 2000™ 10.07 5.9 -41.4
D4 40 Triton X-305™/SMA 2000™ 10.07 5 -50.4
D5 41 Triton X-45™/SMA 2000™ 10.07 5 -50.7
D6 42 Tween 20™/SMA 2000™ 10.07 5 -50.1
D7 43 Tween 40™/SMA 2000™ 10.07 4.6 -54.2
D8 44 Tween 60™/SMA 2000™ 10.07 5.1 -49
D9 45 Tween 65™/SMA 2000™ 10.07 5.6 -44.3
D10 46 Tween 80™/SMA 2000™ 10.07 9 -10.2
D11 47 Tween 85™/SMA 2000™ 10.07 4.8 -52
D12 48 Apo 10/SMA 2021™ 10.07 6.7 -33.4
E1l 49 Apo 12/SMA 2021™ 10.07 6.6 -34.1
E2 50 Glucdésido de Coco/SMA 2021™ 10.07 6.9 -31.9
E3 51 HEGMDDE-H370/SMA 2021™ 10.07 7.2 -28.5
E4 52 HEGMDE-H360/SMA 2021™ 10.07 7.2 -28.9
ES5 53 HXEGMDDE-H375/SMA 10.07 7.2 -28.6
2021™
E6 54 PGBTM-MNA-C;3/SMA 2021™ 10.07 7.3 -27.3
E7 55 PGBTEM-MNA-C;4/SMA 2021™ 10.07 7.5 -26
E8 56 nDDTGP-D323/SMA 2021™ 10.07 6.9 -31.6
E9 57 nDDDTP-D342/SMA 2021™ 10.07 7.2 -28.8
E10 58 OEGMDE-0330/SMA 2021™ 10.07 6.8 -32.5
Ell 59 Poliglicerol-10- 10.07 8.2 -18.8
monolaurato/SMA 2021™
E12 60 Poliglicerol-10- 10.07 6.4 -36.2
monooleato/SMA 2021™
Fl 61 Triton X-100™/SMA 2021™ 10.07 7.2 -28.4
F2 62 Triton X-45™/SMA 2021™ 10.07 7 -30.7
F3 63 Tween 40™/SMA 2021™ 10.07 7.8 =23
F4 64 Tween 60™/SMA 2021™ 10.07 6.6 -34.4
F5 65 Tween 80™/SMA 2021™ 10.07 7 -30.9
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Tabla 19. Eliminacidén de Zinc (Se Utilizd 40 pl de Solucidédn Madre de Biblioteca de
Nanorred) con Nanorred con Tensioactivos No Idénicos
Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de zZn?* Anadido Medido % de Diferencia
Ne N® Nanorred [ppm] [ppm]
Fé 66 Tween 85™/SMA 2021™ 10.07 7.1 -29.3
F7 67 Apo 10/SMA 3000™ 10.07 10 -1
F8 68 Apo 12/SMA 3000™ 10.07 11 8.9
F9 69 Glucbésido de Coco/SMA 3000™ 10.07 10.2 1
F10 70 Genapol X080/SMA 3000™ 10.07 10.6 5.5
F11 71 HEGMDDE-H370/SMA 3000™ 10.07 10.5 4.6
F12 72 HEGMDE-H360/SMA 3000™ 10.07 11.5 14.5
Gl 73 HXEGMDDE-H375/SMA 3000™ 10.07 9.9 -1.2
G2 74 DDDM-MNA-C;,/SMA 3000™ 10.07 11.1 10
G3 75 PGBTM-MNA-C;3/SMA 3000™ 10.07 10.3 2.2
G4 76 PGBTEM-MNA-C;4/SMA 3000™ 10.07 10.4 3
G5 77 nDDDTP-D342/SMA 3000™ 10.07 9.6 -4.8
G6 78 nDDTGP-D323/SMA 3000™ 10.07 10.4 3.3
G7 79 OEGMDE-0330/SMA 3000™ 10.07 10.7 6.1
G8 80 Poliglicerol-10- 10.07 10.8 7
monolaurato/SMA 3000™
G9 81 Poliglicerol-10- 10.07 10.2 1.2
monooleato/SMA 3000™
G10 82 Poliglicerol-10- 10.07 6.4 -36.5
monopalmitato/SMA 3000™
Gl1 83 Span 20™/SMA 3000™ 10.07 12.7 26.1
Gl2 84 Triton X-100™/SMA 3000™ 10.07 6.6 -34.7
H1 85 Triton X-45™/SMA 3000™ 10.07 11.2 10.8
H2 86 Tween 65™/SMA 3000™ 10.07 5.8 -42.6
H3 87 Tween 85™/SMA 3000™ 10.07 9 -10.2
H4 88 Apo 12/SMA-IBE 10.07 6.9 -31.9
HS5 89 Glucbésido de Coco/SMA-IBE 10.07 7 -30.4
H6 90 HEGMDDE-H370/SMA-IBE 10.07 7.2 -52.1
H7 91 HEGMDE-H360/SMA-IBE 10.07 6.2 -38.1
H8 92 HXEGMDDE-H375/SMA-IBE 10.07 7.5 -25.6
H9 93 nDDDTP-D342/SMA-IBE 10.07 7.4 -26.8
H10 94 nDDTP-D335/SMA-IBE 10.07 6.5 -35.2
HI11 95 Poliglicerol-10- 10.07 7.9 -21.3
monooleato/SMA-IBE
H12 96 Triton X-45™/SMA-IBE 10.07 8.5 -15.5
Al 97 Tween 85™/SMA-IBE 10.07 7 -30.2
A2 98 Genapol X080/SMA 725™ 10.07 4.6 -53.9
A3 99 nDDDTP-D342/SMA 725™ 10.07 6.9 -31.9
Ad 100 nDDTGP-D323/SMA 725™ 10.07 4.2 -58.2
A5 101 Poliglicerol-10- 10.07 5.1 -49.3
monooleato/SMA 725™
A6 102 Span 20™/SMA 725™ 10.07 4.8 -52.8
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Tabla 19. Eliminacidén de Zinc (Se Utilizd 40 pl de Solucidédn Madre de Biblioteca de
Nanorred) con Nanorred con Tensioactivos No Idénicos
Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de zZn?* Anadido Medido % de Diferencia
Ne N® Nanorred [ppm] [ppm]
A7 103 HEGMDDE-H370/SMA 725™ 10.07 7.1 -29.3
A8 104 HEGMDE-H360/SMA 725™ 10.07 7.1 -29.5
A9 105 HXEGMDDE-H375/SMA 725™ 10.07 8.2 -18.3
Al0 106 PGBTEM-MNA-Cy4/SMA 725™ 10.07 7.7 -23.5
All 107 Poliglicerol-10- 10.07 7.3 -27.2
monopalmitato/SMA 725™
Al2 108 Triton X-100™/SMA 725™ 10.07 6.7 -33.4
Bl 109 Triton X-45™/SMA 725™ 10.07 6.8 -32.5
B2 110 Tween 65™/SMA 725™ 10.07 6.8 -32.5
B3 111 Tween 80™/SMA 725™ 10.07 7.2 -28.1
B4 112 Apo 10/SMA Cumene 10.07 5.4 -46.7
B5 113 Apo 12/SMA Cumene 10.07 6 -40.8
B6 114 PFDMP-0310F/SMA Cumene 10.07 6.1 -39.1
B7 115 Genapol X080/SMA 10.07 5.3 -47.7
Cumene
B8 116 HEGMDDE-H370/SMA Cumene 10.07 5.8 -42.1
B9 117 HEGMDE-H360/SMA Cumene 10.07 5.4 -46.1
B10 118 HXEGMDDE-H375/SMA Cumene 10.07 4.9 -51.8
Bl1l 119 DDDM-MNA-C;,/SMA Cumene 10.07 5.6 -44
B12 120 PGBTM-MNA-C;3/SMA Cumene 10.07 6.1 -39.2
Cc1l 121 nDDDTP-D342/SMA Cumene 10.07 5.6 -44.6
c2 122 nDDTGP-D323/SMA Cumene 10.07 5.2 -48
Cc3 123 nDDTP-D335/SMA Cumene 10.07 5.9 -41.8
Cy 124 OEGMDE-0330/SMA Cumene 10.07 7.1 -29.7
Cs 125 Poliglicerol-10- 10.07 6.4 -36.8
monolaurato/SMA Cumene
Cs 126 Poliglicerol-10- 10.07 5.7 -43.7
monooleato/SMA Cumene
Cy 127 Span 20™/SMA Cumene 10.07 4.6 -54.2
Cs 128 Triton X-100™/SMA Cumene 10.07 5.4 -46.2
Cq 129 Triton X-45™/SMA Cumene 10.07 8.4 -16.7
Cio 130 Tween 65™/SMA Cumene 10.07 7.3 -27.4
Cl1 131 Tween 85™/SMA Cumene 10.07 6.8 -32.4
Tabla 20. Eliminacidén de Zinc (Se Utilizdé 40 pl de Solucidén Madre de Biblioteca de
Nanorred) con Nanorred con Tensioactivos Anidnicos
Pocillo | Biblioteca | Item de Biblioteca de Nanorred zn** Anadido Medido % de
i i [ppm] [ppm] Diferencia
Al 1 Stepan Bio-Soft D-40™/DIBMA 10.07 10.3 2.2
A2 2 Lakeland PAE 136™/DIBMA 10.07 10.5 4.1
A3 3 Stepan Lathanol LAL™/DIBMA 10.07 10.2 1.2
A4 4 n-Decanoil-L-Treonina/DIBMA 10.07 10.9 8.1
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Tabla 20. Eliminacidén de Zinc (Se Utilizd 40 pl de Solucidén Madre de Biblioteca de
Nanorred) con Nanorred con Tensioactivos Anidnicos
Pocillo | Biblioteca ftem de Biblioteca de Nanorred zn** Anadido Medido % de
i ) [ppm] [ppm] Diferencia
A5 5 n-Dodecanoil-L-Treonina/DIBMA 10.07 10.5 3.8
A6 6 n-Decanoil-L-Metionina/DIBMA 10.07 9.6 -4.6
A7 7 n-Dodecanoil-L-Metionina/DIBMA 10.07 10.6 5.5
A8 8 Ninate 411™/DIBMA 10.07 10.7 6
A9 9 n-Octanoil-L-Metionina/DIBMA 10.07 10.8 7.1
Al0 10 Stepan Mild L3™/DIBMA 10.07 11 9.5
All 11 Stepan Bio-Terge AS-40 ™/SMA 10.07 7.8 -22.7
2000™
Al2 12 Stepan Bio-Soft D-40™/SMA 2000™ 10.07 8 -20.5
B1 13 Sal sédica de &cido dodecano-1- 10.07 7.7 -23.2
sulfénico/SMA 2000™
B2 14 Lakeland PAE 136™/SMA 2000™ 10.07 7.9 -21.4
B3 15 Stepan Lathanol LAL™/SMA 2000™ 10.07 7.3 -27.1
B4 16 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 10.07 7.6 -24.1
2000m™
B5 17 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 10.07 8 -20.8
2000m™
B6 18 n-Decanoil-L-Treonina/SMA 2000™ 10.07 7.2 -28.7
B7 19 n-Dodecanoil-L-Histidina/SMA 10.07 3.6 -64.1
2000m™
B8 20 Stepan Mild L3™/SMA 2000™ 10.07 8.2 -18.8
B9 21 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 10.07 8.2 -18.9
2000m™
B10 22 Dodecilbencenosulfonato de 10.07 7.3 -27.6
sodio/SMA 2000™
B11 23 Ninate 411™/SMA 2000™ 10.07 8.2 -18.2
B12 24 Stepan SLL-FB™/SMA 2000™ 10.07 7.5 -25.9
Cc1 25 Stepan Sulfonic Acid™/SMA 2000™ 10.07 8.1 -20
Cc2 26 Sal sbédica de acido dodecano-1- 10.07 7.3 -27.9
sulfénico/SMA 2021™
C3 27 Lakeland PAE 136™/SMA 2021™ 10.07 6.4 -36.5
Cy 28 Stepan Lathanol LAL™/SMA 2021™ 10.07 7.3 -27.6
Cs 29 n-Decanoil-L-Metionina/ 10.07 7.2 -28.4
SMA 2021™
Ce 30 Cedepal TD-403 MFLD™/SMA 2021™ 10.07 7.1 -29
C 31 Stepan Mild L3™/SMA 2021™ 10.07 7.7 -23.6
Csg 32 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 10.07 11.3 12.6
2021™
Cso 33 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 3000™ 10.07 11.8 16.9
Cio 34 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 10.07 10.9 8.5
3000™
Cl1 35 n-Decanoil-L-Treonina/SMA 2021™ 10.07 7.6 -24.4
Cio 36 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 10.07 8.1 -19.7
2021™
D1 37 Dodecilbencenosulfonato de 10.07 7.7 -23.8
sodio/SMA 2021™
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Tabla 20. Eliminacidén de Zinc (Se Utilizd 40 pl de Solucidén Madre de Biblioteca de
Nanorred) con Nanorred con Tensioactivos Anidnicos

Pocillo | Biblioteca | ftem de Biblioteca de Nanorred zZn?* Afiadido Medido % de
" i [ppm] [ppm] Diferencia
D2 38 Ninate 411™/SMA 2021™ 10.07 8.3 -17.5
D3 39 Stepan SLL-FB™/SMA 2021™ 10.07 8.6 -14.1
D4 40 Stepan Sulfonic Acid™/SMA 2021™ 10.07 8.7 -13.9
D5 41 Lakeland PAE 136™/SMA 3000™ 10.07 11.1 9.8
D6 42 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 10.07 10.5 4.5

3000m™
D7 43 Ninate 411™/SMA 3000™ 10.07 11.4 12.8
D8 44 Stepan Mild L3™/SMA 3000™ 10.07 11.4 12.9
D9 45 Stepan SLL-FB™/SMA 3000™ 10.07 11 8.7
D10 46 Stepan Sulfonic Acid™/SMA 3000™ 10.07 11.9 17.8
D11 47 n-Decanoil-L-Metionina/SMA-IBE 10.07 9.2 -8.3
D12 48 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA-IBE 10.07 8.2 -19
E1l 49 Stepan Mild L3™/SMA-IBE 10.07 7.1 -29.6
E2 50 Stepan SLL-FB™/SMA-IBE 10.07 6.2 -37.9
E3 51 Amin GCK30H/SMA 725™ 10.07 5.7 -43.8
E4 52 Stepan Bio-Terge AS-40™/SMA 725™ 10.07 6.7 -33.5
ES 53 n-Dodecanoil-L-Histidina/SMA 10.07 3.4 -66.6
725™
E6 54 Stepan Lathanol LAL™/SMA 725™ 10.07 6.6 -34.3
E7 55 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 725™ 10.07 6.8 -32.7
E8 56 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 10.07 5.8 -42.2
725™
E9 57 Sal sédica de acido dodecano-1- 10.07 5.7 -43.5
sulfénico/SMA 725™
E10 58 Lakeland PAE 136™/SMA725™ 10.07 5.9 -41.8
E11 59 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 725™ 10.07 6.4 -36.7
El2 60 Stepan Mild L3™/SMA 725™ 10.07 7.9 =22
Fl 61 Stepan SLL-FB™/SMA 725™ 10.07 5.7 -43
F2 62 Lakeland PAE136/SMA Cumene 10.07 5.9 -41.3
F3 63 n-Dodecanoil-L-Treonina/SMA 10.07 5.9 -41
Cumene
F4 64 Stepan Mild L™3/SMA Cumene 10.07 6.1 -39.1
F5 65 Stepan SLL-FB™/SMA Cumene 10.07 5.5 -45
Fo6 66 n-Decanoil-L-Metionina/SMA 10.07 6.4 -36.2
Cumene
F7 67 n-Dodecanoil-L-Metionina/SMA 10.07 7.2 -28.6
Cumene
F8 68 n-Dodecanoil-L-Histidina/SMA 10.07 5.5 -45.4
Cumene
Ejemplo 23

Formacién de nanorred utilizando un polimero SMA
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derivatizado.

[00328] Para demostrar que los grupos funcionales
hidréfilos alternativos se pueden utilizar para fabricar
nanorredes, se derivatizdé SMA-2000™ haciendo reaccionar el
anhidrido con etanolamina. El polimero resultante pudo
formar complejos con los tres.

[00329] Los tensioactivos de la serie Triton (TX-
100™, TX-305™, TX-45™), confirmando que los polimeros
derivatizados con grupos funcionales hidréfilos
alternativos también se pueden utilizar para formar
nanorredes.

[00330] La serie Triton™ X se tituld en un intervalo
de concentracién de 1000-0 ppm con polimero SMA 2000™
derivatizado a una concentracién de 200 ppm; nanorred

activada con 10uL de HCI uL

Tabla 21. Prueba de Eficiencia de Formacién de Nanorred con Tensioactivos de la Serie
Triton™ y SMA-725™, SMA-2000™

Tensioactivo Polimero Concentracién Absorbancia de Absorbancia de Control
[400PPM] [PPM] Nanorred [280 nm] [280 nm]
Triton X100™ SMA 2000™ 1000 0.2253 1.1656
Triton X100™ SMA 2000™ 500 0.1728 0.5988
Triton X100™ SMA 2000™ 250 0.1571 0.3206
Triton X100™ SMA 2000™ 100 0.0768 0.1449
Triton X100™ SMA 2000™ 64.8 0.0773 0.1257
Triton X100™ SMA 2000™ 0 0.0619 0.0516
Triton X100™ SMA 725™ 1000 1.2527 1.1345
Triton X100™ SMA 725™ 500 1.549 0.5752
Triton X100™ SMA 725™ 295.16 0.172 0.3518
Triton X100™ SMA 725™ 250 0.1353 0.302
Triton X100™ SMA 725™ 100 0.0698 0.1394
Triton X100™ SMA 725™ 0 0.0511 0.1441
Triton X45™ SMA 2000™ 1000 0.1186 1.4812
Triton X45™ SMA 2000™ 616.18 0.0973 0.8388
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Tabla 21. Prueba de Eficiencia de Formacidén de Nanorred con Tensioactivos de la Serie
Triton™ y SMA-725™, SMA-2000™
Tensioactivo Polimero Concentracién Absorbancia de Absorbancia de Control
[400PPM] [PPM] Nanorred [280 nm] [280 nm]
Triton X45™ SMA 2000™ 500 0.1049 0.7703
Triton X45™ SMA 2000™ 250 0.0783 0.4892
Triton X45™ SMA 2000™ 100 0.0654 0.1734
Triton X45™ SMA 2000™ 0 0.0707 0.0518
Triton X45™ SMA 725™ 1000 0.1837 1.6766
Triton X45™ SMA 725™ 500 0.128 1.3428
Triton X45™ SMA 725™ 250 0.1147 0.785
Triton X45™ SMA 725™ 100 0.0703 0.3648
Triton X45™ SMA 725™ 92.92 0.1003 0.3679
Triton X45™ SMA 725™ 0 0.0552 0.0502
Tabla 22. Formacién de Nanorred con Tensioactivo de la Serie Triton™ y SMA-2000™
Derivado de Etanolamina
Tensioactivo Concentracidén Control SMA-2000™ derivado de
Tensioactivo [ppm] etanolamina
(Absorbancia a 540 nm) (Absorbancia a 540 nm)
Triton X-100™ 1000 0.0474 0.0689
Triton X-100™ 500 0.0473 0.1056
Triton X-100™ 250 0.0471 0.1909
Triton X-100™ 125 0.048 0.1271
Triton X-100™ 50 0.0474 0.0843
Triton X-100™ 0 0.0406 0.0616
Triton X-305™ 1000 0.0484 0.0493
Triton X-305™ 500 0.0475 0.076
Triton X-305™ 250 0.0467 0.0843
Triton X-305™ 125 0.0462 0.0746
Triton X-305™ 50 0.0444 0.0716
Triton X-305™ 0 0.0408 0.0664
Triton X-45™ 1000 0.6694 0.7939
Triton X-45™ 500 0.309 0.8672
Triton X-45™ 250 0.1338 0.9615
Triton X-45™ 125 0.0951 1.0042
Triton X-45™ 50 0.0517 0.116
Triton X-45™ 0 0.0388 0.0636
Ejemplo 24
Efecto del polimero sobre la velocidad de

sedimentacidén de fléculos de

nanorredes.
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Protocolo experimental

[00331] Se afiaden 3 ml de una solucidén de 4000 ppm
de ca* preparada a partir de cloruro de calcio (83%-87%,

Downflake) a un vial de Eppendorf.

Tabla 23: Informacidén Sobre Polimeros Usados en Este Conjunto de Experimentos.

Nombre del Polimero Peso Molecular [kDa] Proporcién de Estireno a Anhidrido
Maleico
SMA-725™ 130 3:1
SMA-2000™ 7.5 2:1
SMA-3000™ 9.5 3:1
[00332] El complejo de nanorredes de polimero-

tensioactivo se prepara afiadiendo una solucidén de polimero
al 2% a una solucidén de tensiocactivo al 1% en una relacidn
de polimero a tensiocactivo de 2,5:1. Para unir las
nanorredes a los iones de calcio libres, se afiaden 100 uL
de la mezcla de ©polimero-tensiocactivo (97 ppm  de
tensioactivo, 473 ppm de polimero) a la solucidén de calcio,
después de lo cual se pueden ver fléculos blancos
transparentes en la solucidn.

[00333] Para probar el efecto de afladir polimero
solo, se afiaden 71 pl de la solucidédn de polimero al 2% (473
ppm de polimero) a la solucidén de calcio.

[00334] La mezcla se agita a 600 RPM (agitacidn
ligera) durante un minuto. Una ligera agitacidén asegura que
la ruptura de los fléculos se minimice durante la mezcla,
ya que esto aumentaria el tiempo requerido para la

sedimentacidén del lote.
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[00335] La cubeta de cuarzo que se utiliza para
contener la muestra debe limpiarse cinco veces con agua
desionizada (DI) y secarse a mano con un kimwipe hasta que
las caras exteriores estén secas y Opticamente limpias.

[00336] Después de un minuto de mezcla, la
suspensidén floculada se transfiere inmediatamente a una
cubeta de cuarzo limpia, después de lo cual se inicia el
lapso de tiempo. Los videos se toman a una frecuencia de
0,2 Hz durante 25 minutos.

Cédlculo de los parametros de sedimentacidn de lotes

[00337] Se escribidé un script de Python para
rastrear el asentamiento de 1los fléculos. La regidén de
interés (ROI) se tomdé como el A&rea del lecho de fléculos
después de 25 minutos de sedimentacién. Para hacer esto, se
selecciona manualmente una caja gue abarca las paredes
internas de la cubeta y la parte inferior del menisco.

[00338] A partir de aqui, una rutina de
procesamiento de imagenes extrae automaticamente la
posicidén de la interfaz entre la fase liquida clara y el
lecho consolidado después de la sedimentacidén. Se puede
calcular la altura del lecho consolidado y se puede generar
un nuevo ROI de la regidn de sedimentacidédn para un andlisis
posterior.

[00339] Dentro de este nuevo ROI, se puede calcular

una intensidad de pixel en escala de grises promedio a 1lo
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largo del tiempo; 1los fléculos son de color blanco (en
contraste con un fondo de color negro oscuro) por lo gque se
espera que este valor aumente durante la sedimentacidn.
Este wvalor se puede interpretar como la cantidad de
sedimento de fléculos en el fondo de la cubeta.

[00340] Para generar un unico parametro
cuantificable de interés a partir de una serie de imagenes
que siguen la sedimentacidn, se ajusta una funcién
sigmoidea a los datos de sedimentos de fléculos aparentes.

[00341] Un ejemplo de este ajuste de curva de la
sedimentacidén aparente se ilustra en la Figura 26.

[00342] Después del ajuste de la curva, se puede
informar un valor t50 (centro de sigmoide) que sirve como
indicador de la velocidad de asentamiento. Dependiendo de
la naturaleza de la separacidén de fases, esto también puede
servir como indicador del tamafio del fldéculo (sedimentaciédn
mas rapida = menor tsg) .

Resultados

La seleccidén del polimero influye directamente en la

velocidad de sedimentacidén

[00343] En la Figura 27 se ilustra un grafico del
tsg para los tres polimeros.

[00344] Es evidente que la velocidad de
sedimentacidén se ve afectada directamente por la seleccidn

del polimero. SMA-725™ tiene el peso molecular mas alto y
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se espera que esto se resuelva méds rapido por esta razdn.

[00345] Existe una diferencia en 1la velocidad de
sedimentacidén entre los diferentes polimeros SMA-725™ vy
SMA-3000™. En general, el polimero mas largo se sedimenta
significativamente mas rapido que los polimeros mas cortos
(SMA-725™> SMA-2000™/3000™). Sin embargo, SMA-2000™ se
asienta mas réapido que SMA-3000™ en estos experimentos, a
pesar de que SMA-2000™ es un polimero ligeramente més
corto. Esta falta de correlacién entre la longitud del
polimero y la velocidad de asentamiento sugiere que existen
propiedades adicionales del polimero que pueden influir en
el comportamiento de separacién de fases de las nanorredes
mas allada de la longitud del polimero. Este ensayo sugiere
que el disefio eficiente de nanorred requiere algo mas que
un gran agregado de tensiocactivo y un pequefio polimero; E1
tamafio del polimero vy la identidad quimica también
afectardn significativamente la eliminacidén de nanorred en
los procesos de tratamiento de aguas residuales.

Ejemplo 25

Preparacidédn y caracterizacidn de nanorred Fe:

[00346] Se calentaron 100 1 de una solucidén madre
1,5 M de KOH a 95 °C. A esta solucidn, se le anadieron 10
kg de SMA 725 premolido con una mezcla vigorosa. La
solucién se dejd hidrolizar durante 3 horas, momento en el

que se bombearon 4 kg de acido oleico a la mezcla. La
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solucién se dejdé mezclar a 95 °C. Después de 1 hora, se

afiadieron a la mezcla 10 1 de una solucidén de poliglicerol-

o°

l0-estearato precalentada al 20 Se dejdé enfriar la
solucién a 60°C mientras se continuaba mezclando, momento
en el cual la solucidén se bombed a través de un filtro de 1

micra para eliminar cualgquier polimero no hidrolizado. A

continuacidén, se afiadidé a la solucidn agua destilada o

desionizada para compensar cualquier pérdida por
evaporacién.
[00347] Se prepararon 11 lotes de nanorred Fe como

se describe y se mididé el diametro de particula y la
viscosidad de cada lote. Los lotes de nanorred se
registraron en la Tabla 24 a continuacidén. E1 didmetro de
las particulas se midid mediante la dispersidén dindmica de
la luz en un Malvern NanoZS y se calculdé a partir de los
valores de intensidad. La viscosidad se mididé en un

redbmetro Brookfield VII a 23 °C.

Tabla 24: Caracteristicas de una solucidén de nanorred Fe al 10%

Lote # Tamafio (nm) Viscosidad (Cp)
1 10.15 14
2 9.89 18
3 11.31 18
4 11.99 18
5 10.9 20
6 6.67 18
7 13.02 12
8 8.89 16
9 8.72 16
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Tabla 24: Caracteristicas de una solucidén de nanorred Fe al 10%

Lote # Tamafio (nm) Viscosidad (Cp)
10 9.12 14
11 10.15 20
Ejemplo 26

Tratamiento de agua producida con nanorred fe en un

proceso de tratamiento de agua

[00348] En el siguiente ejemplo, el agua producida
procedente de Permian Basin en Texas, Estados Unidos se
tratdé con nanorred Fe, Lote 7, del Ejemplo 25.

[00349] El agua producida entrante se bombed a un
caudal de 4 GPM desde los contenedores WOOL a través de un
eductor venturi 484 Mazzei. Se dosificaron 50 ppm de
nanorredes en el eductor, junto con la adicidén simulténea
de aire a aproximadamente 3 1/min. El agua viajdé a través
de un tanque de reaccidén y luego a un circuito de
floculacién. Luego, el agua 1ingresé a una unidad de
flotacién de aire disuelto, donde los complejos de
nanorred-hierro flotaron hacia la superficie % se
eliminaron del agua. Los niveles de hierro, turbidez,
s6lidos disueltos totales, potencial oxidativo reductor vy
alcalinidad mostrados en las Figuras 28A-28E.

Ejemplo 27

Tratamiento del agua producida con nanonet fe en un

proceso de tratamiento de agua con adicidédn de floculante
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anidénico.

[00350] El agua producida entrante se bombed a un
caudal de 8 GPM a través de un eductor venturi 784 Mazzei.
Se dosificaron activamente 30 ppm de nanorred Fe, Lote 11,
del Ejemplo 25 usando una bomba peristdltica en un eductor
venturi. El1 fluido tratado luego fluydé a un tanque de
mezcla, que fue aireado débilmente por un burbujeo de
reciclaje proveniente del flujo de salida del tren de
tratamiento. Para ayudar a la captura de hierro, el tanque
de mezcla se mezcld répidamente usando un mezclador
dindmico de alto cizallamiento. E1l fluido tratado salid del
tanque de mezcla, momento en el que se dosificdé con 1 ppm
de un floculante anidénico. A continuacién, el fluido
tratado pasd a través de una serie de camaras de mezcla de
alta vy Dbaja velocidad para mejorar el desmoldeo del
floculante y la floculacidén de los complejos de nanorred-
hierro. Posteriormente, el fluido tratado entrdé en una
camara de flotacidén vy los fldéculos flotaron hacia 1la
superficie mediante la adicidén de aire disuelto. E1
efluente final sale del DAF a través de una serie de
vertederos y se bombea a través de un filtro de pulido
final con un tamafioc de poro promedio de 20 micrones. Los
niveles de hierro y bacterias entrantes y salientes del
tratamiento del agua con este proceso se muestran en las

Tablas 25 y 26 a continuacién.
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Tabla 25:

Concentraciones de hierro (ppm) después del tratamiento del agua producida con
nanorred.
Dia 1 Dia 2 Dia 3 Dia 4
Prom. Desv. Prom. Desv. Prom. Desv. Prom. Desv.
Est. Est. Est.
Afluente 14.4 0.53 18.2 2.70 33.48 10.38 36.08 12.07
Post-DAF 0.67 0.10 1.49 1.50 0.99 2.62 1.62
Post-Filtro 0.24 0.42 0.1 0.17 0 0 0.42 0.67
Tabla 26: Niveles de ATP (pg/ml) de agua producida antes y después del tratamiento con
nanorred Fe en un tren de tratamiento de proceso de flotacidén por aire disuelto
Prueba 1 Prueba 2
Afluente 2697 3724
Post-DAF 111 137 449 330 100 86
Post-Filtro 130 10 259 129 27 25
Ejemplo 28

Reduccidn de la demanda oxidativa mediante la adicidn

de nanorred Fe.

[00351] Es probable que la demanda global de

productos quimicos oxidantes en el tratamiento del agua en

las operaciones de los campos petroliferos se reduzca

mediante la eliminacidédn del hierro ferroso de la solucidn.

Para probar esta hipdtesis, se tratd una solucidn de hierro

ferroso con y sin nanorredes, seguida de clorito de sodio.

Las soluciones se filtraron y luego el filtrado se dosificd

con una cantidad fija de didéxido de cloro. Cantidades

crecientes de nanorredes conducen a un aumento sustancial

del oxidante residual, lo que demuestra la eliminacidén de

la demanda oxidativa en el sistema.

[00352] Las figuras 29A y 29B muestran una

comparacién lado a lado de la eliminacidédn de hierro con
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nanorredes, repetidas. El agua producida suplementada con
50 ppm de Fe?t, se tratdé primero con NaClO, a la
concentracidén indicada, luego se tratd secuencialmente con
la dosis indicada de Nanonet Fe (0, 10, 20, 40 ppm como
barras cada vez méds ligeras). Las soluciones se mezclaron
por inversidén y se dejaron reposar durante 5 minutos a
temperatura ambiente (sin ailreaciédn) . Las soluciones
resultantes se filtraron por gravedad (filtro de celulosa
de 10 micrémetros) y se analizd el contenido de hierro de
una muestra del filtrado resultante mediante el ensayo de
ferrozina (A). Posteriormente se tratd el filtrado con 25
ppm de ClO, y se dejdé incubar durante 5 minutos,
transcurridos los cuales se mididé el ClO; residual (B).
[00353] Aunque en el presente documento se describen
varias realizaciones de la invencidén, se pueden realizar
muchas adaptaciones y modificaciones dentro del alcance de
la invencidén de acuerdo con el conocimiento general comun
de los expertos en esta técnica. Tales modificaciones
incluyen la sustitucidén de equivalentes conocidos para
cualgquier aspecto de la invencidédn con el fin de lograr el
mismo resultado sustancialmente de 1la misma manera. Los
rangos numéricos incluyen los nuUmeros que definen el rango.
Ademds, se proporcionan rangos numéricos de modo que el
rango de valores se enumera ademds de dque los valores

individuales dentro del rango enumerado se enumeran
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AN

especificamente en ausencia del rango. La palabra que

comprende” se usa en este documento como un término

A\Y

abierto, sustancialmente equivalente a la frase que
incluye, pero no se limita a”, y la palabra “comprende”

tiene un significado correspondiente. Como se usa aqui, las

A\Y ” A\Y

un”, una

”

formas singulares y “el” incluyen referencias
en plural a menos que el contexto indique claramente 1lo
contrario. Asi, por ejemplo, la referencia a "una cosa"
incluye mds de una de esas <cosas. La citacidén de
referencias en este documento no es una admisidén de que
tales referencias sean técnica anterior a la presente
invencién. Ademds, el material que aparece en la seccidn de
antecedentes de la especificacidédn no es una admisidn de que
dicho material sea de la técnica anterior a la invencidn.
Cualquier documento o documentos de prioridad se incorporan
en este documento como referencia como si cada documento de
prioridad individual se indicara especifica e
individualmente para incorporarse como referencia en el
presente documento y como si se estableciera completamente
en el presente documento. La invencidén incluye todas las
realizaciones y variaciones sustancialmente como se
describidé anteriormente y con referencia a los ejemplos y

dibujos.



