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INTRODUCCION

Como parte de nuestra formacion universitaria y para la obtencion del titulo de
ingeniero textil se nos solicita hacer un trabajo de andlisis donde apliquemos los
conocimientos obtenidos durante los afios de estudio en una situacién real que

requiera ser atendida.

El objetivo de este trabajo es proponer una solucibn a la generacién
excesiva de oligdbmeros durante el proceso de teflido de hilo 100% poliéster en
bobina; dado que afecta las caracteristicas ideales de nuestro hilo y en consecuencia
las maquinas en que se trabajan, disminuyendo eficiencias y aumentando tiempos de
mantenimiento; lo que hace que nuestro proceso de produccion sea ineficiente para

la demanda de nuestro producto, aumentando costos.

Decidi atacar este problema dado que no importa el fabricante de hilo 100%
poliéster la problematica es la misma dado que la formacion de oligobmeros es

caracteristica del hilo de poliéster; por lo que su presencia es inevitable.

PROLOGO

Este es un trabajo donde se fundamenta el uso de un dispersante en la tintura del
hilo 100% poliéster para controlar la generacién de oligdmeros; describiendo que son
los oligbmeros, como se generan, las consecuencias de su presencia durante el

proceso de tintura y los efectos en la maquinaria de tintura.



Asi mismo se describe que es el hilo 100% poliéster, como se obtiene, sus

caracteristicas fisicas y quimicas y su tintura.

También se presenta una descripcidén del producto auxiliar, en este caso un
dispersante, y un comparativo del antes y después del uso de dicho producto
justificando su uso y avalando los beneficios que resulta de su uso dentro de nuestro

proceso.

OBJETIVO GENERAL

Controlar los residuos del poliéster conocidos como oligdmeros en la tintura del hilo
100% poliéster en bobina para mejorar dicha tintura y las caracteristicas de nuestro

hilo final.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Conocer las caracteristicas del hilo 100% poliéster.

e Describir el proceso de tintura de hilo 100% poliéster en bobina.

e Proponer el uso de productos auxiliares en el proceso de tintura de hilo
100% poliéster con el uso de un dispersante para la remocion de
oligbmeros.

e Comparar las caracteristicas del hilo 100% poliéster sin y con el uso del

producto auxiliar.



JUSTIFICACION

Este trabajo se realiza porque los oligobmeros son subproductos generados por el
proceso de extrusién del hilo de poliéster, aparecen cuando se someten a altas
temperaturas en el caso del tefiido, el control de los mismos es necesario para que el
hilo tenga un proceso Optimo de tefido y la maquinaria en donde se procesa no

requiera tiempos extendidos de mantenimiento.
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CAPITULO 1

CARACTERISTICAS DEL HILO 100% POLIESTER

1.1 Obtencion del hilo 100% poliéster

Las fibras sintéticas en sus limites mas amplios dependen de tres ciencias, la
guimica organica, la ciencia de los polimeros y la textil.

Desde el punto de vista textil es l6gico que nos interesen aquellos polimeros
hilables que presenten posibilidades de formar fibras. Las propiedades fisicas y
guimicas de una fibra dependen no soélo de la estructura quimica de la molécula sino
también de la textura (forma fisica) sobre la cual esta elaborada la fibra. Para que un
polimero se pueda aprovechar en la formacion de fibras es necesario orientar las
macromoléculas en la direccion del eje de la fibra, operacion que se realiza durante
la hilatura. Las propiedades de las fibras en estos casos dependen del grado de
orientacion y también de las proporciones relativas en tamafo, forma y distribuciéon
de las zonas amorfas y cristalinas. Las fibras sintéticas se elaboran en general por la
aplicacion de tres procedimientos diferentes: hilatura por fusion, hilatura en humedo y
en seco.

La eleccion del proceso depende en primer lugar de las caracteristicas del
polimero, de su punto de fusion, su estabilidad en ese punto asi como de la
solubilidad o coagulacion que de él se pueda hacer mediante el uso de disolventes
organicos adecuados.

La fibra de poliéster conocida y utilizada por todos nosotros es derivada de
poliésteres organicos, siendo hilada por fusion porque su solubilidad en ciertos

disolventes organicos es limitada y porque el grado de su estabilidad térmica nos



permite elaborarla a partir del polimero fundido sin que se produzcan cambios en su
composicion.

El Tereftalato de Polietileno es uno de los polimeros hilables de gran
importancia comercial (se descubrié en 1941) y es el que cominmente procesamos
como fibra de poliéster.

El poliéster pertenece al grupo de las fibras sintéticas, siendo la de mayor

uso y consumo en la industria textil.

La fibra de poliéster se compone de macromoléculas lineales caracterizada
por funciones éster multiples. La produccion de la fibra de poliéster esta basada en la
condensacion de un acido dicarboxilico y de un dialcohol (glicol). (Buchholz, 1979, p.

97)

Como acido se puede utilizar el acido tereftalico y el acido isoftalico, como
glicol se utiliza el etilenglicol, pero el butilenglicol y otros glicoles también son
adecuados.

Su nombre quimico es tereftalato de polietilenglicol; que es resultado el
polimerizar el acido tereftalico y el etilenglicol.

A continuacion se describe graficamente la obtencion del poliéster:

COOH—©>—C°°“ + HO—CH,-CH;-OH

ACIDO ETILENGLICOL
TEREFTALICO

Q Q

I [
N | —C@C—D—CHQ—CHZ—DH

TEREFTALATO DE POLIETILENGLICOL

Figura 1.1. Obtencién de la fibra de poliéster por polimerizacion (Crespo, 1999, p. 387)



Probablemente estas fibras son las que se han sometido a mas trabajo de
investigacion y desarrollo que ninguna otra. Desde el punto de vista de la ingenieria,
el polimero es sumamente versétil y es posible introducir muchas variaciones fisicas
y quimicas. (Hollen, 1999, pp. 86-89)

La fibra de poliéster conocida y utilizada por todos nosotros es derivada de
poliésteres organicos, siendo hilada por fusiébn porque su solubilidad en ciertos
disolventes organicos es limitada y porque el grado de su estabilidad térmica nos
permite elaborarla a partir del polimero fundido sin que se produzcan cambios en su
composicion.

Para que un polimero se pueda aprovechar en la formacion de fibras es
necesario orientar las macromoléculas en la direccion del eje de la fibra, operacion

gue se realiza durante la hilatura.

Todas las fibras de poliéster se preparan por el procedimiento de hilatura por

fusion, el cual implica:

a) La preparacion de un fundido,

b) La extrusion del fundido a través de los agujeros de la hilera,

c) La extension de los chorros de polimero que emergen de los agujeros, y

d) El arrollado de los filamentos solidificados en una bobina o en un mecanismo

de recogida.

El polimero se extruye a través del canal de la hilera en cantidades de masa

constante.



Los parametros del chorro de polimero a la salida de la hilera son diametro,
velocidad media de extrusién y temperatura de extrusidbn. En el mecanismo de
recogida, situado a una distancia de la hilera, se arrollan los filamentos a una
velocidad lineal constante, siendo el diametro y la temperatura del flamento en el
punto de tangencia al mecanismo de arrollado. En la distancia que media entre la

hilera y el mecanismo de recogida se produce:

a) La deformacién del chorro de polimero,
b) El enfriamiento y solidificacion del fundido, y

c) Laformacion de la estructura supramolecular de los filamentos.

El equipo mas utilizado consiste en una rejilla o parrilla de fusion formada por
un serpentin espiral de acero inoxidable calentado eléctricamente o mediante un
fluido transmisor de calor. Las primeras consistian en arrollamientos espirales con

una separacion entre espiras que impedia el paso a la hojuela a traves de la rejilla.

Actualmente se utilizan también otros equipos formados por varillas,
agrupadas horizontal o verticalmente, o placas perforadas en lugar de rejillas
tubulares. El polimero fundido pasa de la rejilla a un depdsito situado debajo de ella'y
el volumen del fundido es este depdsito puede controlarse por la posicion de la rejilla,
a que cuando el nivel se sitla por encima de ésta disminuye el abastecimiento de

calor a la hojuela de polimero en contacto con ella.

Existe una tendencia a integrar las etapas de polimerizacion e hilatura
cuando se trata de polimeros que se obtienen en estado fundido. De este modo se

suprimen los equipos necesarios para la transformacion del polimero en hojuela, el



secado de ésta y su fusion previa a la transformacion en fibras. La hilatura directa
presenta su maxima eficacia cuando se procede a una polimerizacion a la continua,
ya que de otro modo el polimero se altera al permanecer fundido en los tanques de
almacenamiento asociados a las autoclaves en los que se realiza la polimerizacion
discontinua.

El fundido pasa del depédsito de fusion a unas bombas de engranajes
dosificadoras y de éstas a un equipo de filtrado que consta de una serie de tamices
metalicos finos o bien de capas de arena, o de otros materiales refractarios, de finura
creciente, contenidos en tamices metalicos. El polimero fundido pasa finalmente a la
hilera después de atravesar un sistema de distribucion disefiado de manera que se
consiga un mezclado maximo y una estanqueidad minima.

Las hileras suelen consistir en discos de acero 5-8mm con agujeros cuyo
tamafo y distribucion deben garantizar un flujo de la maxima regularidad y un

enfriamiento uniforme de los filamentos.

El chorro de polimero se solidificara rapidamente cuando entra en contacto
con la atmosfera y, para minimizar la deposicion de productos degradados alrededor
de los orificios, se ha recomendado que inmediatamente debajo de la hilera exista

una estrecha zona en la que se mantenga una atmésfera inerte.

La orientacion necesaria se consigue mediante el estirado mecanico que
resulta de hacer pasar el conjunto de filamentos alrededor de rodillos que giran a
diferente velocidad periférica. La relacion de velocidades entre los rodillos estiradores

y alimentadores determina la relacion de estirado.



El alineamiento molecular que se produce en el estirado induce la
cristalinidad del poliéster y el grado de cristalinidad depende del historial
temperatura/tiempo durante y después de la etapa de estirado, del grado de

orientacion y del peso molecular. (Guillen, 1991)

1.2 Caracteristicas fisicas del hilo poliéster

Las fibras poliéster se produce en muchos tipos hilos de filamento, fibras cortas y
cable. Los filamentos son de alta tenacidad o regulares, brillantes o deslustrados,
blancos o tefiidos en solucidn. Las fibras cortas se producen en 1.5 a 10 deniers y
son deslustradas. Pueden ser regulares o de alta tenacidad, resistentes a la

formacion de frisas.

Cuando las fibras regulares de poliéster se observan al microscopio son tan
similares al nylon que es dificil identificalas. Las fibras lisas, semejantes a varillas,
tienen una seccion transversal circular. No son tan transparentes como las fibras de
nylon. Son blancas, asi que normalmente no requieren blanqueo. Sin embargo, se
producen tipos de poliésteres mas blancos por la adicion de blanqueadores Opticos

(compuestos fluorescentes) a la solucion de hilatura de la fibra.

Se producen fibras con muy diversas secciones transversales: trilobal, oval,

hueca, hexalobal y pentalobal (en forma de estrella). (Hollen, 1999)



Figura 1.2 Fotomicrografia de los poliésteres marca Dacron y Terylene:
a) Dacron (deslustrado) en vista transversal; b)Dacron (deslustrado) en vista longitudinal;
c) Terylene (brillante) seccidn transversal; d) Terylene (brillante) vista longitudinal.

(Hollen, 1999, p. 91)

Las propiedades de las fibras en estos casos dependen del grado de
orientacién molecular y también de las proporciones relativas en tamafio, formay

distribucion de las zonas amorfas y cristalinas.



Ventajas:

Seca rapidamente al no ser absorbente ni de agua ni de sudor
Conserva mejor el calor que el algodon y el lino

Es ligero

Estable a los agentes atmosféricos

Resistencia a la elasticidad

Resistencia a la ruptura

Es mas resistente que cualquier fibra a la luz solar

Estabilidad dimensional

Resistencia a la abrasion

Resistencia a las arrugas

Puede dar la finura, longitud y textura adecuada

Resistente al alargamiento y a la deformacién

Excelente estabilidad dimensional y de forma

Facil cuidado; seca rapido y tiene buen comportamiento a los tratamientos de

lavado.

Desventajas:

Afinidad a la tierra, grasa y aceite
Tendencia al pilling

Resistencia en humedo



1.3 Caracteristicas quimicas del hilo poliéster

Ventajas:

Buena resistencia a los 4cidos minerales débiles (a temperatura de ebullicion)
Excelente resistencia a los agentes oxidantes

Insoluble a la mayoria de los disolventes de limpieza y a los agentes activos
excepto a poli-halogenados, acidos, acético y fenoles.

Tiene elevada resistencia a los insectos y microorganismos

Tiene buenas propiedades termoplasticas

Desventajas

Termoplastico

Insensible a la mayoria de los productos quimicos

Resiste a los acidos satisfactoriamente

Dificultades en su tintura

Saponificacion de la fibra

Son altamente sensibles a bases tales como hidroxido de sodio y metilamilina.
Este causa la degradacion de enlaces ester(perdida de propiedades fisicas)
La fibra humeda presenta problemas de estatica que afectan el proceso del
tejido

Como puede observarse, las ventajas predominan abrumadoramente sobre los

inconvenientes ya ello debe atribuirse el que el poliéster sea las fibras sintéticas que

en mayo cantidad se producen y consumen en la actualidad.
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1.4 Oligémeros
Los oligbmeros son subproductos, molecularmente bajos; que inevitablemente
surgen fabricando el poliéster.

Las cadenas de los oligdmeros son de menos de 10 unidades monémeras. En el
caso del polietileno tereftalato en estado de fibra, el contenido total de oligdmeros es
del orden del 3 % en peso, de los cuales el 97% son oligbmeros de cardacter ciclico y
el 75% de éstos al trimero ciclico.

Los oligbmeros lineales estan en forma de trazas y su presencia suele ser
consecuencia de un proceso de degradacion o de una modificacion de la estructura
del polimero.

Los oligdmeros pueden ser de varios tipos:

e H-G-Tn-GH dioles

e HO-G-Tn-OH diacidos

e H-G-Tn-Ohmixto: hidroxiacidos

Siendo:
G: Residuo glicol O-(CH2)2-0O

T: Residuo de acido tereftalico O=C-C6H4-C=0 (J.Derminot, 1979)

Dada la preponderancia del trimero ciclico, este componente es representativo

del conjunto de los oligbmeros.

Para apreciar en qué medida los oligdmeros de una materia prima pueden ser
el origen de perturbaciones durante el proceso de transformacion o para evitarlos, es
necesario determinar su naturaleza, su proporcién, su situacion en la fibra y

detectarlos en el polvo, etc.
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Como primeros productos de la polimerizacion, su proporcion disminuye a lo
largo de la sintesis, pero en el polimero formado queda siempre una pequefia

cantidad repartida en la masa.

En los acabados del poliéster, sobre todo en procesos hidrotermales, p.ej.
tinendo por el método de gases de combustion dependiendo la temperatura y el
tiempo, los oligobmeros emigran de dentro de la fibra a la superficie. Este

comportamiento causa problemas durante el final y el tratamiento del textil.

Dependiendo de las condiciones de fabricacion vy el tipo de poliéster, es la

calidad y cantidad de oligébmeros que surgen.

A continuacion una vision microscopica de la fibra de poliéster y los oligdmeros:

Figura 1.3 Hilo de poliéster y oligémeros (Polham, 2008, p. 2)

Algunos de los problemas que los oligdmeros pueden causar son:

a) En latintura los depdsitos de oligémeros dificultan que el color se deposite

en la fibra.
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b) La eficiencia de la bomba para tefiir disminuye debido a los depdsitos de
oligbmeros en el hilo y el riesgo de subidas en el tefiido incrementa.

c) Los problemas de tefiido surgen con mayor frecuencia en los molinos
modernos. Los oligdbmeros forman un polvo grisaceo que se deposita
sobre partes de la maquina bajando su eficiencia y velocidad. Para evitar
abrasiones en los telares de tejido de alto rendimiento a menudo tienen
gue tejerse a velocidad media.

d) Las propiedades del hilo durante el proceso (sobre todo hilos para coser)
se deterioran debido a altos coeficientes de friccion del hilo causados por
los oligdbmeros; dando como resultado el incremento de hilos rotos.

e) La intensidad del color del hilo disminuye. En el tefiido, la superficie de la
fibra se opaca debido a los cristales que forman los oligomeros.

f) En la fabricacion de textles se presenta el fendmeno de
"chalking"(apariencia de polvo tipo gis sobre la superficie) debido a los
depdsitos de oligomeros sobre la superficie.

Las siguientes operaciones fisico-quimicas reducen la formacion de oligdmeros:

a. La saponificacion de los oligobmeros con productos que los degraden y los
solubilicen

b. Dispersarlos

c. Dispersar y estabilizar la suspensién de los oligdbmeros

d. Inhibir la formacién de cristales

Los productos se deben agregar en el licor de tefiido. (Polham, 2008)
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Se han descrito los métodos de analisis de los oligémeros del poliéster textil y
sus aplicaciones practicas. Como métodos de control en un proceso textil, los
métodos mas interesantes son los que se refieren al aislamiento de los oligdmeros
contenidos en la materia textil (oligdbmeros superficiales y oligdmeros internos) o en
los residuos de fabricacién (polvo, adherencias) mediante una extraccion con un
disolvente. Tras un desensimaje previo, los oligdbmeros superficiales se separan
agitando las fibras en dioxano durante algunos minutos en frio. Los oligébmeros
globales se separan sometiendo las fibras o los residuos mencionados a una
extraccion en un soxhlet durante 4 horas y empleando también dioxano.

En el desensimaje previo debe evitarse el cloruro de metileno a causa del alto
grado de interaccion entre este producto y la fibra de poliéster. Un producto
adecuado es el éter de petrdleo de 60". Con el extracto obtenido se puede proceder
a la valoracion cuantitativa de los oligobmeros por determinacion del extracto seco.

Los oligbmeros naturalmente presentes en el poliéster y accesibles a la
extraccion que son de tipo ciclico pueden considerarse representados por la
proporcion del constituyente mayor, el trimero. Cuando se encuentran en cantidad
mas elevada de la normal los lineales son producto de la degradacion hidrolitica del
polimero.

Las diversas observaciones efectuadas muestran que, segun su tipo, los
oligbmeros se caracterizan por su distinta forma.

v' Esteres ciclicos: prismas hexagonales, placas rectangulares
columnas hexagonales, bastoncillos, agujas cortas y gruesas,

agujas largas y delgadas, agujas.
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v Esteres lineales de tipo diacido: plaquitas, forma laminar, forma
esférica, forma granular.

Los oligbmeros ciclicos, debido a su constitucion, tienen caracter inerte (sin
afinidad tintérea, poco solubles). Asi, el trimero es insoluble en agua por debajo de
100°C muy poco soluble por encima de esta temperatura (1 a 5 mg/litro de 100 a
150°C); es mas soluble en los disolventes (en percloroetileno 0.5 g/l a 20°C, 6 a 7 g/l
a ebullicion 121 °C). Ademas, sus formas cristalinas tienen angulos y aristas vivas,
susceptibles de actuar como abrasivos en la superficie de las fibras. De estas
propiedades particulares resulta que los oligdmeros ciclicos tendran tendencia a
guedar en forma de placas sobre la superficie y a provocar principalmente una
modificacion de las fricciones inter fibras.

Los lineales son lo contrario: proporciones bajas o muy bajas, formas cristalinas
suaves, reactivos debido a los grupos terminales hidréxido y carboxilo (solubilidad en
agua). Por consiguiente no se quedan en la superficie, pero pasan a los bafios sin
riesgo de precipitar sobre la fibra y no presentan ningun problema. En definitiva las
propiedades de estos componentes mayoritarios que solo los oligdbmeros ciclicos son
mas desfavorables para el trabajo de la materia y pueden sin duda explicar en
muchos casos las dificultades encontradas en la Industria.

El contenido de oligobmeros puede determinarse también por
espectrofotometria y por separacion cromatografica. (Gacén, 1982, No.82, p. 11)

Asi mismo debemos distinguir entre dos tipos de oligdbmeros:

e De superficie: los cuales en forma de cristales, modifican el estado
superficial, se pueden separar de las fibras con facilidad y ocasionan

problemas en las partes mecénicas de las maquinas (polvos, adherencias,
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abrasion, pegotes con los productos auxiliares) y defectos de los articulos
acabados (barras en tintura, etc.). Por otra parte, modifican la superficie de
las fibras y dan lugar a fenomenos de abrasion y a defectos como
manchas, barrados.

e Internos: los cuales son susceptibles a migrar con mayor o menor facilidad
hacia la superficie y generar los problemas ya enunciados, o de ser
extraidos en los bafios de tratamiento y re precipitar sobre la materia o
sobre las paredes de los aparatos. Lo que produce problemas en la
operacion de tintura cuando no se procede a desalojar el bafio y a lavar el

articulo tefiido en condiciones adecuadas.

Son posibles dos formas de estudio:

Después de su aislamiento.- La materia textil, polvos o adherencias que se
recogen en el proceso de fabricacion se tratan con un disolvente apropiado
gue extrae los oligbmeros.
Segun las condiciones de extraccion se podran aislar selectivamente:
a. Los oligbmeros de superficie facilmente accesibles: por tratamiento
breve a temperatura ambiente.
b. Los oligbmeros internos, mas 0 menos accesibles segun su
emplazamiento en la estructura interna: por tratamiento prolongado a

alta temperatura.
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Las disoluciones de los extractos obtenidos son seguidamente analizadas
cualitativa y cuantitativamente por gravimetria, cromatografia y espectro-

fotometria.

2. Directamente sin aislamiento.- Este método de estudio concierne Unicamente
a los oligbmeros de superficie y comporta un examen de las fibras en un

microscopio electronico de barrido para observar los cristales superficiales.

Como método de andlisis y control en la planta de producciéon en un proceso
textil; los métodos mas interesantes son los que se refieren al aislamiento de los
oligdbmeros contenidos en la materia textil (oligobmeros superficiales y oligbmeros
internos) o en la materia que se desprende o separa en los procesos de fabricacion

(polvo, adherencias) mediante extraccion con un disolvente.

Tras un des-ensimaje previo, los oligobmeros superficiales se separan agitando
las fibras en dioxano durante unos minutos en frio. Los oligdbmeros globales se
separan sometiendo las fibras o los residuos mencionados a una extraccion en un

soxhlet durante 4 horas empleando también dioxano.

Con el extracto obtenido se puede proceder a la evaluacion cuantitativa de los

oligbmeros mediante:

a) Determinacion del extracto seco, que a efectos comparativos ofrece una
precision suficiente,
b) Espectrofotometria en el ultravioleta

c) Separacion cromatografica
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Por su parte, el analisis cuantitativo permite completar la interpretacion de los
resultados del andlisis cuantitativo, ya que los oligébmeros ciclicos representan los
componentes naturales del poliéster y los oligobmeros lineales son consecuencia de la

degradacion o de la modificacion de la materia. (Guillen, 1991)

Dentro de las técnicas de aislamiento y de andlisis tenemos:

e Desensimaje previo de las fibras industriales o desengrasado de los residuos
de fabricacion a analizar.
Este tratamiento es necesario ya que en el disolvente que extrae los
oligdbmeros se solubilizan también las materias grasas presentes.
El éter de petroleo aparece como el reactivo mas apropiado: solubiliza muy
bien las grasas y muy poco los oligdmeros.
La muestra (2 g) en forma cortada se sumerge en éter de petrdleo (250 ml)
durante 5 min. con agitacion manual, se repite la operacion una o dos veces

con éter limpio y se deja secar la muestra al aire.

e Extraccion de los oligdbmeros.- Unas horas de extraccion son suficientes para
obtener un porcentaje representativo de los oligdbmeros globales (internos +

superficiales) en el polimero.
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Fig. 1.4 Porcentaje de oligdmeros de fibra de poliéster extraidos en funcién del tiempo. Producto

extractor: dioxano. (J.Derminot, 1979)

Se han utilizado varios disolventes:

e Para los oligdmeros globales, xileno, hidrocarburos clorados (sobre todo
diclorometano), dioxano.

e Para los oligdbmeros de superficie, dioxano.

Se hizo una comparacion de la capacidad de extraccion de los disolventes
propuestos. Aunque el diclorometano parece estar dotado del mejor poder de
extraccion, tiene la particularidad de tener afinidad por la fibra y penetra hasta el nivel
de la macromolécula. Por ello solubiliza ademas de los oligdmeros, partes de fibras

(fibrillas) cuando la materia esta aun poco orientada.

El dioxano tiene también un buen poder extractor y tiene la ventaja de utilizarse

ya en un método de analisis de oligbmeros globales en la industria.

Hemos seleccionado pues el dioxano como unico disolvente para aislar los
oligbmeros «globales» (internos + de superficie) y los de superficie. Las diferentes

condiciones del tratamiento permiten la separacion, de otros oligdbmeros.
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Los métodos cuantitativos permiten conocer el contenido de oligdmeros en las

fibras o en la superficie de éstas y en los residuos de fabricacion.

e Gravimétrico: evaporacién del disolvente y peso del extracto seco. El
método es sencillo pero valora todos los productos extraibles de las
fibras (como los ensimajes residuales, etc.). Se obtiene frecuentemente
un valor por exceso.

Ademas, la pesada requiere un cierto peso de extracto seco, lo que
puede no ser conveniente para la valoracion de los oligbmeros de
superficie de aquellas fibras en las que el contenido es muy pequefio
(menos de 0.1% del peso de la fibra).

e Espectroscopia: medida de la absorcion en luz ultravioleta de la
disolucion de oligbmeros utilizando una curva de calibracion con un

oligbmero testigo. Es necesario disponer de un espectrofotometro.
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Fig.1.5Grafica de absorcion en UV y curva de calibracion de oligdmeros de poliéster para el caso del

trimero ciclico. Disolvente: dioxano. (J.Derminot, 1979)
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Cromatografico: separacion de los oligdbmeros por cromatografia en capa
fina de gel de silice fluorescente o en columna de gel de silice, y medida
de la absorcion, bien directamente por observacion de las manchas bajo
lampara UV con referencia a unas manchas patrén, bien midiendo en
espectrofotometro, a la longitud de onda de 240 nm, la densidad de las
disoluciones obtenidas eluyendo las manchas o de las disoluciones de
elucion de las columnas.

En la préactica la medicion solo se realiza sin problemas en el caso del
trimero ciclico, ya que las proporciones de los otros oligdmeros son muy
pequefas.

El método de aplicacion mas sencillo es el de cromatografia en capa fina.
Generalmente tiene la ventaja de aislar muy bien los oligdbmeros de los

productos auxiliares restantes en los extractos.

Cada uno de estos métodos queda justificado segun el problema y el equipo

disponible.

En los métodos puestos a punto encontramos:

Método gravimétrico.- Se aplica a la disolucion de extraccién de los
oligbmeros globales y emplea dioxano de calidad para analisis. La
disolucion se concentra hasta sequedad utilizando medios suaves:
evaporador rotativo a vacio a 50° C como maximo. Puede obtenerse una
fraccidn alicuota para empelar el método de valoracion UV en capa fina.
El residuo solido obtenido es pastoso pues contiene productos
polimerizados formados por el dioxano. Debe lavarse con 25 ml de n-

butanol y recogerse en estufa a 110°C y queda un residuo seco,
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pulverulento. Se pesa y se calcula el % de producto extraido respecto al
peso de la muestra de ensayo del poliéster.

Método por espectrofotometria UV.- Este método es mas indicado
cuando se tienen disoluciones diluidas y por lo tanto se adapta muy bien
al andlisis de los oligbmeros de superficie. Para la medicion es preciso
utilizar un disolvente transparente al UV (dioxano de calidad para
espectroscopia). En el caso de los oligbmeros de superficie, este
disolvente puro debe utilizarse ya desde la extraccion pues, siendo muy
pequefios los contenidos a medir, la disolucion de extraccion (de solo
unos ml) se utiliza tal cual. Por el contrario, cuando se extraen
oligobmeros globales el volumen de disolvente es demasiado elevado
(300 ml) para utilizar un disolvente puro tan costoso. En este caso la
extraccion se realiza con dioxano de calidad para analisis. Como el
extracto es bastante concentrado en oligdbmeros, se toma una parte
alicuota y se diluye a la concentracibn deseada con dioxano para
espectroscopia.

La concentracion de la disolucién a medir debe estar comprendida entre
20 y 80 g de oligbmeros en 10 ml. de disoluciéon. La medida
espectrofotométrica en UV se hace a una longitud de onda de 240 nm
con un aparato tipo BECKMAN modelo DK 2 utilizando una cubeta de 10
ml de capacidad y 1 cm de espesor. El contenido de oligbmeros se
deduce por comparacion con una curva de calibracidbn que se establece
previamente con oligdmeros de referencia (el trimero ciclico casi puro

puede obtenerse facilmente a partir de un extracto de poliéster en el
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disolvente y recristalizacién en dimetil-acetamida, la pureza puede
controlarse por cromatografia en capa fina).

Método por cromatografia en capa fina.- El material cromatografico
utilizado es el clasico: cubeta con tapa, capa fina de gel de silice a la que
se adiciona un reactivo. La aplicacién de 'las muestras se hace sobre una
linea a 2 cm del borde de la capa. La parte baja de la capa fina se
sumerge en la mezcla disolvente (cloro- formo-éter sulfarico) que
desplaza los oligémeros ciclicos.

El disolvente tarda dos horas en alcanzar la altura prefijada de la capa
arrastrando mas o menos rapidamente los componentes de la disoluciéon
depositada.

Para tener una buena separacion y una visualizacion facil de los

productos separados, las disoluciones de extraccion deben llevarse a
una concentracion adecuada para las técnicas que se describen a
continuacion.

Pueden emplearse dos técnicas para localizar en el cromatograma el
trimero ciclico y para su valoracion:

a. Valoracion directa de las manchas sobre el cromatograma. La
disolucion de oligbmeros se deposita en un punto. Después de la
separaciéon con el disolvente y del secado de la placa, la situacion
de los oligbmeros se detecta colocando el cromatograma obtenido
bajo una lampara que emita radiaciéon UV (250 nm); los oligébmeros
se revelan en forma de manchas mas fluorescentes que la capa

cromatografica. Para valorar la mancha del trimero ciclico se realiza
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antes un cromatograma patrén con depdsitos de diversas
cantidades conocidas de trimero de referencia en las mismas
condiciones cromatogréficas. Comparando visualmente bajo la
lampara UV los dos cromatogramas puede verse cual es la mancha
fluorescente patron cuya superficie es mas préxima a la del producto
a valorar. Asi se puede deducir el % de trimero ciclico que contiene
la disolucion desconocida.

Aunque esta técnica es rapida y facil, esta sujeta a errores, pues la
comparacion visual es bastante subjetiva (diferencias de intensidad
dificiles de valorar, forma no siempre regular de las manchas,
cantidades depositadas muy pequefias). A causa de estas
reservas, la precision del método no es muy buena. La experiencia
muestra variaciones entre un 13 y un 20 % entre dos pruebas de

una misma disolucién de extraccion de un determinado poliéster.

Valoracion espectrofotométrica después de recuperar, la zona
donde se encuentra la mancha y de extraerla con un disolvente.

Esta técnica tiene la ventaja de proporcionar una medida
colorimétrica objetiva pero exige disponer de un espectrofotémetro.
Como se utilizan cubetas de 10 ml de capacidad, es necesario
disponer de bastante cantidad de oligobmero. Debe tenerse en
cuenta también que el depdsito sobre el cromatograma no se
localiza en un solo punto, sino en una serie de pequefias manchas

idénticas y continuas repartidas sobre una linea. La mancha
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fluorescente a recuperar toma entonces la forma de una banda
horizontal.
Practicamente se opera como sigue:
Bajo la luz de la lampara UV se dibuja sobre el cromatograma con
un punzon el contorno de la banda fluorescente desplazada, la gel
de silice asi delimitada se rasca, se recupera sobre un matraz
aforado (10 ml) y se adiciona dioxano «para espectroscopia.
Mediante agitacion el trimero pasa de gel al disolvente, la disolucion
obtenida se filtra y se mide su absorcion en el espectrofotometro a
240 nm.
Para calcular el contenido se hace referencia a una curva de
calibracion realizada a partir de cantidades conocidas del trimero
ciclico puro que han sufrido las mismas operaciones: deposicion
sobre el cromatograma, desplazamiento con el disolvente de
elucion, recuperacién del trimero del gel, disolucion y medida
espectrofotométrica de la concentracion resultante, todo ello para
compensar las pérdidas posibles de producto durante la dilucion.
Este método es mas preciso y seguro (la experiencia muestra una
variacion del 10 % como maximo entre valoraciones de una misma
disolucién de extraccion).

e Método cualitativo: cromatografia. Se aplica a las disoluciones de

extraccion del poliéster. La técnica sobre capa fina es facil de poner a
punto y exige medios sencillos. Las que parecen mas eficaces son:

a) Para oligbmeros ciclicos: capa fina de gel de silice fluorescente.
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b) Para oligdmeros lineales: capa fina de gel de silice.

c) Revelado de los cromatogramas: con luz UV; en el caso de los
oligbmeros lineales (menos sensibles al revelado UV) reaccion
del &cido hidroxamico con los grupos terminales reactivos.

d) Identificaciéon de las manchas: la identificacibn se realiza
comparando los emplazamientos revelados en el cromatograma
con los oligbmeros testigo cromatografiados simultdineamente o

con las separaciones descritas en las publicaciones.

El estudio de la superficie de las fibras ha permitido la observacion de mayores
0 menores cantidades de oligdmeros en la superficie de las fibras de poliéster segun

los tratamientos disolvente o térmicos aplicados.

- . "
‘ e ? ’
,

Swn 4 18570 10 ma 4 188°%¢C 19ms s 185

Fig. 1.6 Influencia de la temperatura. (J.Derminot, 1979, p. 20)

También permite distinguir las formas cristalinas de los diferentes oligdmeros.
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1.5 Tintura del hilo poliéster

El poliéster convencional no contiene ningln grupo iénico. No puede tefiirse segun
un mecanismo iénico como el que caracteriza a los colorantes &cidos, basicos o de
complejo metalico.

Las fibras de poliéster derivadas del Tereftalato de Polietileno pueden ser
tefiidas en principio Unicamente por los colorantes dispersos, si bien ademas
debieran incluirse algunos colorantes a la Tina (no en su forma reducida) y ciertos
colorantes Azoicos (para ciertos tonos oscuros).

Los colorantes dispersos fueron estudiados, en un principio, para la tintura del
acetato de celulosa, que fue la primera fibra sintética hidrofoba y que, cuando
aparecio en el mercado el conocimiento que se tenia sobre sus propiedades tintéreas
era muy escaso. La ausencia de grupos basicos impedia la tintura con colorantes
acidos. La fibra ademas no poseia afinidad con los colorantes basicos.

Fue observado que el acetato de celulosa tenia una notable capacidad para
absorber substancias organicas insolubles en agua a partir de sus suspensiones
acuosas.

El comportamiento parecia un reparto de un soluto entre dos disolventes
inmiscibles, y dicha idea sugiri6 que la solucion para el problema de su tintura
consistia en presentar a la fibra colorantes insolubles en agua.

La primera contribucion fue de Gree y Sauders, quienes introdujeron
componentes metil-omega-sulfonatos en colorantes azo insolubles.

Dichos grupos ( -CH2-SO3H ) se hidrolizaban lentamente en el bafio hirviente

liberando el compuesto azo y formando bisulfito-formaldehido: CH2(OH)-SO3Na.
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Estos colorantes fueron llamados lonaminas, que pronto fueron desplazados
por los colorantes SRA, primeros tipos de pigmentos insolubles en agua, mantenidos
en suspension en el bafo.

Las letras SRA son la abreviacion del acido sulforicinoleico, que fue el primer
agente dispersante, mas tarde desplazado por productos similares de origen
sintético.

Luego aparecieron varios colorantes del tipo dispersos, éstos fueron primero
pastas, pero pronto aparecieron en forma de polvo, mezclando el pigmento con un
agente dispersante y un poco de agua, secando y afiadiendo un diluyente como el
sulfato sodico.

La importancia de los colorantes dispersos insolubles en agua se incremento en
gran manera con la aparicion de las fibras sintéticas, tales como el poliéster y el
poliacrilonitrilo, que son muchos mas hidréfobas que el acetato de celulosa.

Como las fibras poliéster poseen una estructura molecular muy cerrada en
general los colorantes dispersos presentan rangos de agotamiento muy lentos, esto
ha motivado el uso de ciertos acelerantes (carriers), asi como altas temperaturas
(125°-130°C) en los procesos de tintura actuales con la finalidad de acelerar su
agotamiento.

El mecanismo de tintura consiste en que el pigmento forma una solucién sdlida
en la fibra. El punto de vista que actualmente se acepta es que el colorante es
transferido a la fibra a partir de un agregado en suspensién, que en el momento de la
tintura, pasa a forma molecular. Los pigmentos son solubles en agua en una

proporcion extremadamente pequefia, pero en este estado son altamente
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substantivos. Los agregados no disueltos, en suspension, sirven como reserva para
mantener la solucion saturada.

La velocidad de difusion de los colorantes dispersos puede aumentar también
elevando la temperatura.

En la tintura se deben cuidar los siguientes aspectos:

a) Empezar la tintura a una temperatura inicial adecuada con el bafio que
contiene los productos quimicos y el colorante (la estabilidad de la dispersion
del colorante juega un papel importante).

b) Obtener una subida regular del colorante mediante una absorcién o migracion
controlada.

c) Agotar el bao y fijar el colorante (difusion) para obtener las solideces
Tinendo a temperaturas superiores a 100°C se pueden conseguir matices

intensos en las fibras de poliéster. La razén no es otra que el gran aumento que
experimenta la velocidad de difusion del colorante en la fibra.

Las tinturas del poliéster a altas temperaturas presentan una gran solidez a
causa de la mayor penetracion del colorante; presentando las siguientes ventajas:

a) No influyen negativamente en la solidez a la luz,

b) Ausencia de efectos téxicos e irritantes sobre la piel,

c) Efluentes menos contaminados,

d) Ausencia de desigualdades,

e) Se prescinde del empleo de transportadores y se evitan las manchas que
éstos pueden producir.

Tedricamente el proceso de tintura de la fibra de poliéster consiste en tres

procesos parciales:
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Difusion de la solucion o dispersion del colorante hacia la superficie de la fibra.
- Adsorcion del colorante por la superficie de la fibra.

Difusién del colorante desde la superficie hacia el interior de la fibra.

Normalmente los colorantes dispersos durante su sintesis se presentan en
forma de cristales toscos de diferentes dimensiones es por ello importante tomar en
consideracion los procedimientos de acabado utilizados por los fabricantes para que
éstos se estandaricen en una forma utilizable sea en forma de polvos, liquidos,
granulos, etc. en la actualidad los fabricantes han puesto un mayor énfasis en la
calidad del acabado de estos colorantes ya que es uno de los factores mas
importantes para la eleccion de una linea que vaya a ser utilizada en los diferentes
procesos de tintura.

Si bien la definicion propuesta es que los colorantes dispersos son insolubles en
agua, realmente poseen una baja solubilidad en ella. Las particulas del colorante se
disuelven en su forma mono-molecular estando muy influenciada esta solubilidad por
las condiciones del medio asi como por otros factores propios, entre los cuales
podemos nombrar, el agua, pH del medio, relacion de bafio, dispersantes, carriers,
igualadores, electrolitos, etc., ademas de las altas temperaturas de trabajo.

La teoria del mecanismo de tintura se basa en principio en que los colorantes
pueden penetrar dentro de la fibra de poliéster cuando se encuentran en su forma
mono-molecular dispersa, en otras palabras el colorante debe disolverse primero en
el bafio de tintura para luego ser adsorbido en la superficie de la fibra y en una etapa

posterior difundirse dentro de la misma.
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El tamafio de un colorante disperso ya acabado en una forma adecuada se
encuentra dentro del rango de 0.1 - 1 milimicron.

El comportamiento de los colorantes dispersos en mezclas es importante de ser
tomado en cuenta ya que en general se ha demostrado que estos colorantes pueden
ser considerados en forma independiente en cuanto a sus velocidades de
agotamiento, esto significa que debido a que cada colorante agota mas lentamente a
concentraciones mas altas en una combinacion de colorantes similares, aquél que se
encuentre a mayor concentracion sera el que agote con mayor lentitud.

En consecuencia la verdadera compatibilidad entre los colorantes no depende
solamente del tipo de colorantes sino también de la concentracion comparativa de los
mismos.

El pH del medio debe rondar el medio acido en el caso de los procesos de
tefiido normales o el medio alcalino como ocurre con ciertas gamas de colorantes de
aplicacion actual utilizados en la tintura de la mezcla de poliéster/celulosa con
colorantes reactivos en un solo bafio.

También el agua debiera ser analizada ya que muchos colorantes dispersos y
ciertos auxiliares pueden ser sensibles a la dureza de la misma, necesitandose en
muchos casos el agregado de agentes secuestrantes para corregir tal problema.

Uno de los problemas que se pueden presentar durante la tintura con los
colorantes dispersos, especialmente cuando se trata del tefiido de hilados, es la
aparicion de manchas de colorante a través de todo el material asi como la tendencia
al manchado por transferencia del tono obtenido, esto se hace mas evidente cuanto

mas oscuro es el tono.
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Este problema tiene como su mayor contribuyente al acabado (SPIN FINISH)
gue presenta la fibra y particularmente en los aceites y lubricantes que son aplicados
en los diferentes procesos previos a la tintura (hilanderia y tejeduria) ya que estos
pueden producir no solamente manchas sino ademas transferencia de los colorantes
luego de la tintura, manchando las fibras acompafantes, los orillos, etc.

Como la importancia de este manchado depende de la cantidad de acabado o
finish que lleve la fibra es necesario realizar un test previo de extraibles del material a
ser tefiido para adecuar el bafo de lavado (si fuera necesario) a los porcentajes de
estos extraibles que realmente traen esas fibras, minimizando de alguna manera
parte de estos inconvenientes.

Ademas que estos problemas se agravan aun mas cuando nos encontramos
con fibras de poliéster con alto contenido de oligébmeros (trimeros ciclicos de bajo
peso molecular) ya que estos migran hacia la superficie de la fibra durante los
diferentes procesos de tintura y mas cuando se involucran temperaturas superiores a
los 160° - 170°C durante el secado o termofijado previos.

También debemos tomar en consideracion que los oligobmeros tienden a migrar
mas hacia el bafio de tintura cuando las temperaturas de tefiido son superiores a los
120°C.

Estos oligdmeros se encuentran en cantidades de aproximadamente 1.5 - 3%y
son muy poco solubles en el agua por lo cual pueden gquedar luego en el bafio de
tintura como un aceite insoluble posible de depositarse tanto en la maquinaria como
en el mismo material. Esto puede ocurrir cuando se disminuyen las temperaturas de

tefiido en la finalizacion de los procesos, de aqui que en muchos de los casos se
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recomiende botar el bafo de tintura a la mayor temperatura posible tomando los
95°C como la temperatura minima para esta finalidad.

En general el lavado previo del material debiera ser un paso normal dentro del
proceso de tefiido porque muchos de los problemas que se presentan luego durante
la tintura tienen su origen en el no lavado del material o en su lavado deficiente.

Contaminantes que trae el material desde su hilatura, texturizado, bobinado,
tejido, etc., deben ser eliminados porque se pueden presentar de manera no
uniforme en la fibra. Los siguientes procesos de lavado permiten eliminar en la
mayoria de los casos un muy alto porcentaje de contaminantes presentes.

Se estima que un 80% de los colorantes dispersos para la tintura del poliéster
son utilizados bajo condiciones de alta temperatura en procesos por agotamiento, el
resto es utlizado en procesos continuos (thermosolado, vaporizado) y en la
estampacion.

Los colorantes dispersos son colorantes no-ionicos que pueden ser aplicados
por agotamiento formando finas dispersiones estabilizadas por el agregado de ciertos
tensoactivos con propiedades dispersantes.

Estos colorantes se caracterizan por ser muy poco solubles en agua, siendo
esencial que en la primera etapa del proceso de tintura puedan disolverse en ese
medio para que luego se transfieran a la superficie de la fibra y sean adsorbidos por
la misma (fase de adsorcién), dando comienzo luego la etapa de difusion del
colorante hacia el interior de la fibra (fase de difusion).

Los colorantes dispersos se agrupan en general por sus valores de difusion,
encontrdndonos con colorantes de baja energia, media energia y de alta energia,

tomando en cuenta estos valores podemos predecir que cuando se necesitan altos
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valores de igualacion-migracion debiéramos elegir aquellos colorantes de baja y
media energia ya que los mismos poseen valores de difusion muy altos
(especialmente los de baja energia), si bien por otro lado cuando se necesitan altas
solideces a los tratamientos térmicos (sublimacion, por ejemplo) debieran elegirse los
colorantes de alta energia.

La fase de adsorcién también la podriamos llamar fase de agotamiento ya que
la misma determina las posibilidades de igualacion con ese colorante, de ahi la
importancia de incrementar la temperatura en una forma controlada en esta etapa en
particular para lograr un agotamiento uniforme del colorante.

Estas condiciones se encuentran muy influenciadas por la concentracion del
colorante, el gradiente de temperatura, tipo de fibra y ciertos auxiliares presentes en
el bafo.

v' Concentracion del colorante, la temperatura critica y el grado de
igualacion dependen de la concentracidon del colorante, mas si utilizamos
en una receta combinaciones de varios colorantes y en diferentes
porcentajes de cada uno.

v' Gradiente de temperatura, la adsorcién del colorante depende del rango
de calentamiento empleado en el proceso.

v' Tipo de fibra, diferentes fibras presentan diferentes afinidades (grados de
adsorcion) por los colorantes, por ejemplo, la temperatura critica y el
rango de adsorcion son generalmente inferiores cuando el denier de la
fibra de poliéster disminuye, esto es especialmente critico en el caso de

las microfibras, si las comparamos con un poliéster convencional.



-34-

v' Uso de auxiliares, en general se utiliza tres tipos de auxiliares para la
tintura de las fibras de poliéster como podemos observar a continuacion:

e Auxiliares dispersantes anionicos, normalmente sulfonatos orgénicos
gue reducen el riesgo de que la dispersion de los colorantes se rompa
a altas temperaturas. Normalmente tienen muy poco impacto sobre la
fase de adsorcion.

eAgentes de igualacion no-i6nicos, en general son condensados
oxietilenados de acidos grasos con caracteristicas para retardar la
adsorcion de los colorantes reduciendo las posibilidades de un
agotamiento defectuoso, posibilitando la reproducibilidad de una
tonalidad y mejorando la estabilidad de la dispersion de los colorantes.
Si bien en algunos casos pueden actuar selectivamente afectando el
agotamiento final y la estabilidad de la dispersion de los mismos.

eAgentes de igualacion anionicos, generalmente promueven la
solubilidad y la migracién de los colorantes dispersos, asi como la
difusion de los mismos a altas temperaturas. Pueden causar una
aceleracion en la etapa de adsorcion de los colorantes.

La mayoria de los auxiliares recomendados comercialmente son mezclas de
varios tipos de productos quimicos por lo cual pueden impactar en formas diversas
en los procesos de tintura.

La medicion del rango de difusion de un colorante generalmente esta
relacionada a su volumen molecular y con el largo de la molécula colorante de ahi la

clasificacion en valores de baja, media y alta energia, estos valores de energia se
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encuentran influenciados por las condiciones de aplicacion del colorante
(temperatura de tefiido, auxiliares en uso, etc.)

En la tintura a alta temperatura la fase de migracion del colorante cobra una
importancia relevante especialmente en el caso de aquellos colorantes adsorbidos en
forma poco uniforme debido a una inadecuada circulacion del bafio o a un réapido
calentamiento del medio (los colorantes dispersos bajo condiciones de 60 minutos a
130°C migran entre un 40 y un 80%), por lo tanto debe prestarsele una gran atencion
a la fase critica de igualacion como es la fase de adsorcion.

Es normal que los mayores valores de migracion se obtengan con los
colorantes de baja energia, estas caracteristicas se hacen mas importantes cuando
se necesitan cubrir las variaciones presentes en la fibra de poliéster generando
materiales con serios problemas de barrado.

Es evidente que estas propiedades de migracion de un colorante dado nos
permitira aplicarlo con seguridad durante la etapa de adsorcion en primer lugar
maximizando el intercambio entre el bafio y la fibra y por otro lado utilizando
colorantes compatibles y con rangos de difusion relativamente altos.

Con parametros bien seleccionados es posible tefiir sin problemas e inclusive
acortar los tiempos de tintura.

La necesidad de un lavado final de las tinturas generalmente esta relacionada
con la tendencia que puedan tener esos colorantes dispersos a agregarse y a
depositarse sobre la superficie de la fibra especialmente cuando son aplicados a
altas concentraciones. Si estos depdésitos no fueran removidos de la superficie de la

fibra es posible que puedan opacar el brillo normal de la tonalidad final, ademas
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pueden disminuir las solideces al lavado, sublimacion y al frote propias de ese
colorante.

El tratamiento usual se realiza con Soda Caustica e Hidrosulfito de Sodio
(lavado reductivo), con lo cual se puede destruir inmediatamente a los azo colorantes
presentes (por la rotura de la unién azo), sin embargo colorantes dispersos derivados
de la antraquinona no son totalmente destruidos por este tratamiento, si bien se
solubilizan temporalmente en la forma leuco-alcalina.

Los siguientes parametros influencian de una manera importante el lavado
reductivo final.

Grado de agotamiento, debiera ser de un 100% para poder reducir la

necesidad de un lavado reductor final.

Estabilidad de la dispersion de los colorantes, una excelente y fina dispersion

de los colorantes disminuiria las posibilidades de agregacion de los mismos

durante la critica fase de tintura a altas temperaturas.

Buenas propiedades de difusion en un colorante disperso minimizan la

necesidad de un lavado reductivo final, esto se hace importante en el caso de

los procesos de tintura rapida.

Clase quimica de los colorantes en particular hace que muchos de ellos puedan

ser destruidos por un simple lavado alcalino final sin la necesidad del

agregado de un agente reductor.
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En la tintura de la mezcla de poliéster/celulosa, la necesidad de un aclarado

reductivo final depende de las propiedades de manchado que tengan los

colorantes dispersos utilizados y de las solideces finales necesarias, de ahi la

importancia de una buena seleccién de los colorantes y de los procesos de
tintura.

En cuanto a las solideces al lavado los resultados se ven seriamente
influenciados por dos aspectos, en principio por el sistema de limpieza utilizado
durante o después de la tintura y en segundo lugar por las propiedades térmicas de
los colorantes.

Termomigracion es un término utilizado para describir la difusion de los
colorantes dispersos hacia la superficie de la fibra luego de los diferentes
tratamientos con calor que pudiera haber soportado el material tefiido.

La solidez a la sublimacién esta relacionada con el colorante en particular y es
una caracteristica propia del mismo, si bien en la practica estos valores muestran
una pequefa relacion entre ellos.

La Termomigracion se encuentra influenciada por un nimero de factores que
incluyen, la concentracion del colorante, temperatura y duracion del tratamiento
térmico, concentracion y tipo de agentes de acabado y por supuesto la naturaleza
misma del colorante.

El camino mas préactico para medir las propiedades de Termomigracion de un
colorante es cotejando su solidez al lavado después de termofijar el material bajo las

condiciones normales aplicadas internamente en estos casos. (Haffar, 1991)
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CAPITULO 2

PROCESO DE TINTURA DE HILO 100% POLIESTER EN BOBINA

El proceso de tintura que estudiaremos estd basado en los principios basicos de
tefiido en equipos a alta temperatura y alta presion; resumiéndose de la siguiente

manera.

1) Preparacion de Hilo

a) Pesado de Hilo.
b) Pesado de Colorantes y Productos Auxiliares.
C) Cargado de la Partida.

2) Tefido de Hilo
a) Humectacion con Auxiliares.
b) Humectacion con Colorantes.
C) Ajuste de pH.
d) Curva de Teiiido.
e) Drenado a alta temperatura.
f) Salida de la Olla.

3) Centrifugado.

4) Secado.

2.2 Preparacion de hilo
En este proceso como su titulo lo dice es cuando se pesa el material, restando el

peso de las bobinas cuya tara ya se tiene preestablecida.
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La cantidad de colorantes y productos auxiliares, sera igual para cada cantidad

de material y tono a trabajar.

La cantidad de colorante es determinada por el laboratorio dependiendo el tono

a tenir.

Los productos auxiliares que usamos son un dispersante a base de Naftalen
Sulfonato de Sodio y un igualador de tintura que hacen que las curvas de
agotamiento de los colorantes se igualen y las partes croméforas de los mismos

entren en la parte cristalina del poliéster al mismo tiempo.

Las cantidades van en proporcion al peso en bruto del material a tefiir,

guedando de la siguiente manera:

¢ 2% SPM (sobre peso de material) de Dispersante.

¢ 3% SPM de Igualador.

La carga de la partida es cuando se colocan las bobinas en la olla asignada

donde se llevara el control de tiempos para su tintura.

2.3Tefnido de Hilo

2.3.1 Humectacion con Auxiliares

Se llena la olla donde se va a llevar el control de la partida con agua hasta cubrir las
bobinas a tefiir; se envia agua de la olla al tanque de adicién donde se disuelven los

productos auxiliares, se regresa el agua del tanque de adicion a la olla; esta
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operacion se realiza dos veces para evitar que queden residuos de los productos en

el tanque de adicion.

Este proceso dura 10 minutos y se puede realizar con el equipo de tefido

abierto, es decir a presion atmosférica.

El objetivo es que el aire que esta en el interior de la bobina sea expulsado por
completo y evitar generar una especie de barrera si el aire no se elimina antes de
agregar los colorantes, ademas esta operacién hace que los auxiliares empiecen a

romper la tension superficial existente en el hilo.

2.3.2 Humectacion con Colorantes

Al igual que la humectacion con los productos auxiliares; se inyecta agua de la olla al

tanque de adicion donde se agregan los colorantes y se mezclan.

A esta mezcla de productos auxiliares y colorantes se llama licor de tefiido. Una
vez que los colorantes se integraron por completo al licor de tefiido se regresan a la

olla, esta accion la repetimos una vez mas antes de dejar reposar por 10 minutos.

2.3.3 Ajuste de pH

La sigla significa potencial hidrégeno; utilizando las siglas pH por lo practico que

resulta para indicar la concentracion de iones hidronio en las disoluciones.

La escala de pH varia de 0 a 14. Son acidas las disoluciones con pH menores
gue 7 y alcalinas las superiores a 7. Cuando se encuentra en 7 indica neutralidad de

la disolucion.
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El control del pH en la tintura nos asegura que la reaccion quimica se dara con

exactitud y obtendremos la tintura esperada.

Para ajustar el pH se utiliza acido acético, hasta llegar a un valor de 4.2; lo cual
se debe confirmar con un potenciometro; basa su medicién en la concentracién del

ion hidrégeno.

2.3.4 Programa y curva de tefido

El programa a trabajar depende del color a tefiir lo que hara que se ajuste la curva de

tefiido, que es donde se representa el porcentaje de colorante contra la temperatura.

Se cierra la maquina y se presuriza para que inicie el proceso, se revisa en el
programador el programa a trabajar y se monitorea la presion de trabajo en la

maquinay que se cumpla el programa para evitar producto no conforme (PNC).

El trabajar en una presion baja o alta representa un riego para el trabajador y
para la maquina; es ahi donde radica la importancia de monitorear constantemente;

ademas de que se tendria que reprocesar el material.

2.3.5 Drenado a alta temperatura

Una vez que se ha cumplido el programa se procede a abrir manualmente la valvula

de drenado a alta temperatura, esta operacion dura aproximadamente 5 minutos.

La temperatura debe ser menor a 85 °C, buscando un diferencial de 45°C dado
gue la maquina trabajo a 130°C; en caso de que la temperatura no sea la ideal se

puede meter agua fria al equipo hasta llegar a los 85°C.
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Después de drenar y enfriar la olla, se rellena la olla hasta el nivel indicado en
la hoja de produccion; ya que esta llena se transfiere agua al tanque de adicidn

donde se agregaran los productos auxiliares de reductivo, que son:

e Hidrosulfito de sodio 2% S.P.M.

e Sosa Caustica 1% S.P.M.

En cuanto se mezclen se regresan a la ollay se repite el proceso hasta que el

tanque de adicion quede limpio.
Se eleva la temperatura hasta 85°C y se mantiene por 15 minutos.

Se drena la olla y se neutraliza el bafio para eliminar los restos de los auxiliares
y que el hilo no quede alcalino. Asi evitamos que los residuos de hidrosulfito de sodio

sigan trabajando y en consecuencia eliminando color del hilo.

Se neutraliza llenando la olla de agua limpia y agregando acido acético hasta

obtener un pH de 7, se debe confirmar con el potenciémetro.

2.3.6 Salida de la Olla

Se verifica que la olla esté completamente drenada y que no tenga presién interna

antes de abrir la tapa de la olla, la temperatura debe ser menor a 85 °C.

Cumpliendo con lo anterior se abre la olla se saca una muestra de hilo y se
entrega a control de calidad para que se evalle si el tono es correcto o se requiere

un reproceso.
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Se trasladan las bobinas de manera manual a los contenedores de
transportacion, una vez llenos se trasladan a la centrifuga donde estaran por 6

minutos.

Después del centrifugado pasan al secador durante una 1 hora.

2.4 Generacion de los oligébmeros en la tintura

A lo largo de su proceso de fabricacion y también durante su manipulacion en la
industria textil, la fibra de poliéster puede experimentar variaciones que afectan
fundamentalmente a su estructura fina. Estas variaciones pueden conducir a
comportamientos tintéreos irregulares y/o a estabilidades insuficientes en cuanto a la
forma y dimensiones de un aprenda. Los tratamientos térmicos severos pueden
producir una pérdida importante en la resistencia de la fibra de poliéster. Esta pérdida
puede ser consecuencia de una disminucion de la longitud de la cadena polimérica o
de una destruccion parcial de la textura fisica de la fibra por haberse alcanzado la
temperatura de reblandecimiento. La determinacién del peso molecular del poliéster

ayuda a conocer el motivo de la disminucién de la resistencia.
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Salida de oligbmeros de la fibra
al bafio de tintura (50-80% de
los oligbmeros primarios o

ciclicos)

Crecimiento de cristales en el

bafio

Filtracion en el articulo textil,
50-80%; depdsitos en los

equipos 10-30%

Figura 2.1 Generacion de los oligébmeros en la tintura (Boehme, s.f.)

Como se muestra en la imagen los oligobmeros migran a la superficie del hilo

durante la tintura es por ello que el controlarlos durante este proceso es de vital

importancia para que nuestro proceso se lleve a cabo de manera satisfactoria.

Durante la preparacién del hilo, la humectaciéon tanto con los productos

auxiliares y los colorantes, y en el ajuste de pH los oligdbmeros se mantienen dentro

del hilo dado que se encuentran a temperatura ambiente.

Es al iniciar el programa cuando la temperatura aumenta que los oligobmeros

migran a la superficie del hilo y comienzan a adherirse a la maquinaria.
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Los oligbmeros pueden depositarse en las partes mas frias del aparato de
tintura, por ejemplo: en los conductos, bombas,... y en ciertos casos puede llegar a
bloquear las tuberias.

Aqui algunas imagenes ilustrativas de como se ven los residuos depositados

en la maquinaria.

Figura 2.3 Polvo grisaceo que se forma en la guia de hilo (oligémeros)



Fig. 2.5 Polvo grisaceo formado por la acumulacién de oligdmeros en la olla de tefiido.
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CAPITULO 3

USO DE UN DISPERSANTE COMO PRODUCTO AUXILIAR PARA CONTROLAR

LOS RESIDUOS DEL POLIESTER (OLIGOMEROS)

3.1 Descripcion del dispersante de oligémeros

Dentro de los productos auxiliares encontramos los denominados anti-oligomeros,
gue son un grupo de productos basicamente dispersantes que se emplean para el
tefiido de poliéster a alta temperatura.

Los oligomeros del poliéster se forman dentro de la fibra durante su elaboracion
y gran parte de ellos, son expulsados de la misma durante la tintura a 130°C. Los
agentes anti oligdmeros previenen el depdsito de oligdmeros dentro de las maquinas
y sobre la mercaderia, pero no su formacion, por lo que lo correcto es reconocerlos
como agentes de dispersion de oligdmeros. (Anon., 2014)

Un agente dispersante de oligdmeros es un elemento quimico tensioactivo que
ayuda a que los oligdbmeros no se depositen en las superficies.

Oligbmeros, grasas, aceites, ceras y colorantes residuos tienden a acumularse
en las paredes de la maquina de tintura y en las partes interiores inaccesibles de los
chorros. La zona contaminada esta absorbiendo los residuos de colorantes, lo cual
es muy dificil de eliminar por los detergentes comunes, e incluso por el tratamiento

alcalino caliente / hidrosulfito.
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El anti-oligdbmero esta dispersando las ceras y los depdsitos de oligobmeros, lo
que permite la formulacion de agente alcalino / reduccidn para destruir y disolver las
materias colorantes y los residuos de precipitados pegados a las paredes de la
maquina.

Contiene un agente tensioactivo especial y catalizador, que son de
polimerizacién y dispersantes oligdbmeros y aceites de silicona que estan pegando en
las paredes de la maquina de tefiido de textiles. Se sale de la maquina de tefir limpio

y listo para nuevos ciclos de tefiido. (Anon., 2014)

3.2 Uso del producto auxiliar dentro de la tintura

El dispersante de oligdmeros se diluye en agua templada y debe ser afiadido al bafio

de tintura antes del colorante.

El proveedor del dipersante de oligdmeros nos dara las especificaciones de
uso, estas concentraciones Optimas varian segun relacion de bafo, asi como por la

presencia mas o menos importante de oligdmeros.

En el caso de tintura a alta temperatura, se favorece la aparicion de oligémeros,

por lo que puede ser necesario aumentar la cantidad a dosificar.

En el lavado reductivo también se agrega con una relacion de 2g/l de
dispersante con hidrosulfito (8ml/l) y un catalizador de saponificacién; a 30 minutos

con una temperatura de 85°C.
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Para el uso directo en la maquinaria (vigas de limpieza, aparatos de chorro de

tefiido) se sugiere de la siguiente manera:

b)

Zona

Maquinas de tintura de limpieza de oligdmeros depdsitos

La maquina esta totalmente inundada con agua y se calienta hasta 50-60 ° C
Afadir quimicos: anti-oligdmero, hidrosulfito y sosa caustica.
Elevar la temperatura a 80-95 ° C y circular durante 30 minutos

Drenar la olla y enjuagar con agua tibia

Limpieza de mezcladores y tanques laterales

Preparar una solucion caliente (60-70 ° C) con anti-oligdmero, hidrosulfito y
sosa caustica.

Llenar el equipo sucio con la solucion de limpieza caliente, mantenerlo durante
una hora.

Drenar y enjuagar con agua.

Limpieza de cuencos de maquinas de relleno y las pantallas de impresion

Aplicar el dispersante de oligobmeros tal como es, o diluido con agua 1: 2, en la

a limpiar, por manchas o el cepillado con una alfombra o una esponja. Dejar

durante 5-15 minutos y enjuagar muy bien con agua.

Depositos de las maquinas de chorro de tefiido.

a) Llene la maquina con agua
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b) Aplicar anti-oligdmero y sosa caustica
c) Ejecutar a 85 - 90 ° C durante 30 minutos, se neutraliza con acido acético

d) Limpiar licor y enjuagar con agua fria (Anon., 2014)

3.3 Efectos del uso del producto auxiliar
Los problemas que se presentan como consecuencia de depdsitos de oligdmeros en
los equipos son:
»= Mala circulacion de bafio
= Mayor consumo de energia
= Paradas de maquina con mayor frecuencia (mayor limpieza)
= Mayor desgaste de los elementos o piezas de los equipos.
A largo plazo los oligdmeros residuales se desprenden de las paredes y de las
tuberias y se depositan en los hilados de los tefiidos subsiguientes.
Esporadicamente depdsitos o0 manchas blancas.
Con la dispersién de oligdbmeros en nuestro hilo se obtienen los siguientes
beneficios:
v' Mejora el comportamiento en los procesos siguientes.
v Evita la formacion de polvo debido a los oligomeros durante el rebobinado.
v' Disminuye claramente los depodsitos de oligémeros en las fibras de poliéster y
en las partes de las maquinas, impidiendo el agrisado de los tefiidos.
v" Mejora el comportamiento al confeccionar las prendas de vestir.
v" No influye practicamente en la termo migracién de los colorantes dispersos ni

en la solidez al frote de las tinturas.

En nuestro hilo tendremos los siguientes beneficios:



v

v

v

v

Una tintura homogénea
Colores brillantes y limpios
Evitar re procesos

Hilo en optimas condiciones para procesos siguientes
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CAPITULO 4
COMPARATIVO DEL HILO 100% POLIESTER CON Y SIN DISPERSANTE
4.1Analisis cualitativo del hilo 100% poliéster
Como podemos observar en las imagenes se nota una disminucién de oligémeros en
nuestro hilo después de la tintura; lo que garantiza que la inversion en tiempos y
productos auxiliares nos daran un hilo de calidad.

Asi mismo en los procesos que siguen el hilo tendrd un comportamiento 6ptimo

y facilitara su manejo.

Figura 4.1 Vista microscépica de la tintura convencional hilo 100% poliéster. (Anon., 2014)

S
[

Figura 4.2 Vista microscoépica de la tintura con anti-oligémero de hilo 100% poliéster. (Anon., 2014)
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Las propiedades del poliéster no se ven afectadas, al contrario se mantienen y
con el uso del dispersante de oligomeros el hilo de poliéster puede seguir su proceso
de transformacién sin que vaya a causar contratiempos ya sea en el tejido, en el

proceso de costura, etc.

4.2 Andlisis cualitativo de la maquinaria de tintura

Como podemos observar en las imagenes nuestra maquinaria se encuentra libre de
oligbmeros lo que permite trabaje nuestro material sin contratiempos ni

contaminacién en los programas, al menos de oligdmeros.

Al no contar con el equipo necesario para medir la cantidad de oligbmeros que se

contienen en nuestras maquinas, la forma mas sencilla de comprobar que se

dispersan en el proceso es la vista.

ol

s y
i -

Figura 4.3 Espadas de la olla de tintura sin el uso del dispersante y con el uso del dispersante.




Figura 4.4

Comparativo del impulsor de bomba utilizando el dispersante de oligémeros.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES

Como toda fibra sintética, el poliéster presenta multiples cualidades tanto fisicas
como quimicas que favorecen su uso y los beneficios que nos brinda; no por nada es
de las fibras méas solicitadas en la industria textil, ya sea 100% poliéster o en

mezclas.

Sin embargo presenta caracteristicas que a simple vista no se perciben y al estar
en un estado puro no estamos consientes de su presencia; como lo solo los
oligbmeros que toda fibra de poliéster tiene; durante su fabricacion e hilado no nos
percatamos de su presencia ya que solo se depositan en exceso en la superficie del
hilo cuando se trabajan a altas temperaturas como lo es en la tintura, siendo

identificadas y cuantificadas, ya sea a simple vista o con pruebas de laboratorio.

Su presencia en nuestro hilo hace que pierda apariencia y obstruye la tintura,
recordemos que para teiiir el hilo el colorante de deposita en el interior de la fibra, por
lo que si su superficie tiene algo que obstruya la entrada a su interior presentara
colores opacos y con poca uniformidad; al ser inevitables, al menos con la técnicas

de fabricacion actuales, se debe controlar su aparicion.

Por medio de dicho control y optimizacion de los parametros dentro de nuestro
proceso, tanto el tratamiento previo a la tintura, durante y posterior a ella, los
problemas que nos causan los oligdmeros pueden minimizarse. Recordemos que no
son tefiibles y poco solubles en agua, por lo que se debe recurrir a productos que

nos ayuden a disminuirlos.

Los oligdmeros no solo modifican la calidad de nuestro hilo sino también de la
maquinaria que utilizamos en nuestro proceso, recordemos que son residuos que se
van alojando dentro de las mismas, dificultando su trabajo, la transferencia de calor,

los tiempos de mantenimiento y desgaste excesivo.
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Los oligémeros trimeros ciclicos son la principal causa de los problemas en al

tintura, aparecen facilmente y se cristalizan espontdneamente, formando polvos
grisaceos, indeseados y abrasivos.

Durante la tintura viajan de la fibra a la superficie, eso no quiere decir que en

la superficie antes de la tintura no hubiera oligémeros, si los hay, pero en cantidades
minimas.

Con este trabajo aprendi mas sobre las caracteristicas del hilo 100% poliéster

asi como de los oligbmeros; sus caracteristicas, origen, efectos y métodos de control.
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GLOSARIO

Adsorcion Penetracion de una sustancia en otra, generalmente gas o vapor en un

liquido dando lugar a una disolucién.

Auxiliares de tintura Sustancias que se agregan al bafio de tintura para mejorarla.
Pueden ser necesarias para transferir el colorante del bafio a la fibra o pueden
mejorar la igualacion, dispersion, penetracion, etc. También llamados asistentes de

tintura.

Carrier (vehiculo) Auxiliar de tintura, utilizado para aumentar la velocidad de difusion
de los colorantes, el rendimiento tintéreo y mejorar la migracion, de acuerdo con la

temperatura y dosificacion.

Colorante Sustancia que imparte color al material textil por absorcidon en la fibra. Los
colorantes difieren en su resistencia a la luz, sudor, lavado, alcalis, bases. Su
afinidad por las diferentes fibras, su reaccion a los agentes y métodos de lavado, su

solubilidad y métodos de aplicacion.

Colorante disperso Es un tipo de colorante poco soluble en agua, se utiliza para

tefir fibras sintéticas.
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Difusién Movimiento de moléculas o de iones mas o menos gradual a través de una
solucion o fibra como resultado de la existencia de un gradiente de concentracion, o

fuerzas de atraccion y repulsion.

Dispersion Sistema de particulas finamente divididas y el medio en que estan
distribuidas. Separacion de la luz en colores por refraccion o difraccion. Estimacion
cualitativa de la separacion y distribucion uniforme de fibras en el liquido durante la

produccién de una tela no tejida, en medio acuoso.

Relacion de bafo Es la cantidad de agua con auxiliares de tintura y colorantes

utilizada por kilogramo de tela.

Solidez Resistencia al debilitamiento; propiedad de un colorante para retener su
color cuando el material tefiido o estampado se expone a condiciones tales como luz,
sudor, gases atmosféricos, o agentes de lavado que pueden removerlo o destruirlo.
Un colorante puede ser razonablemente solido a un agente y solamente moderado a
otro. El grado de solidez de un color se mide por medio del procedimiento estandar (
AATCC, ISO, ASTM). Los materiales textiles deben satisfacer especificaciones

solidez adecuadas para un determinado uso.

Tensoactivo Los tensoactivos o tensioactivos, también llamados surfactantes, son
sustancias que influyen por medio de la tension superficial en la superficie de

contacto entre dos fases. El término surfactante es un anglicismo, tomado de la
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palabra surfactant, que a su vez es un término que proviene de surface active agent

(agente activo de superficie).
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