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RESUMEN

En esta investigacion se estudio la modificacién de la superficie de tejidos de
fibras acrilicas utilizando un plasma corona a presion atmosférica con descarga
de aire para incrementar la hidrofilia del tejido, conseguir una limpieza
superficial de las fibras por efecto de ablacidon y modificar su composicién

quimica.

Se emplearon distintas técnicas, como Microscopia Electrénica de Barrido
(SEM) para estudiar los cambios en la morfologia; la medida del tiempo de
adsorcién de gota de liquido mediante “Drop test” se utilizé para determinar la
modificacion de las propiedades de mojado de los tejidos de fibras acrilicas
tratados con plasma, se llevaron a cabo experimentos de tinturay de lavados
para estudiar la influencia del tratamiento con plasma de baja temperatura
sobre el proceso de tintura y los procesos de lavados de los tejidos de fibra
acrilica previamente tefidos. La determinacibn de la concentracion de
colorantes en los bafios residuales se hizo mediante Espectroscopia UV-
Visible y el analisis del grado de blanco asi como de la intensidad de color se
hizo mediante Colorimetria y el estudio de la modificacion de la composicién
qguimica en la superficie se llevo a cabo por Espectroscopia Fotoelectronica
de Rayos X (XPS).



ABSTRACT

The objective of this investigation was to understand the modification of the
acrylic fiber surface using plasma produced by corona discharge at atmospheric
pressure with air to increase the hydrophilic properties of fabric, get a clean fiber

surface by ablation effect and modify their chemical composition.

Different technigques were used such as Scanning Electron Microscopy (SEM)
to study changes in the morphology; the measurement of the time by adsorption
drop for "Drop Test" was used to determine the change in the wetting
properties of the acrylic fiber treated with plasma. Experiments were carried out
dying and washing to study the influence of treatment with low temperature
plasma on the dying process and washing processes of previously dyed acrylic
fiber. The determination of the concentration of residual baths dyes was made
by UV-Visible spectroscopy and analysis of the white degree and color
intensity by Colorimetric Analysis; we studied the change in the chemical

composition of the surface by X-Ray photoelectron spectroscopy.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

1.1 Antecedentes

El interés en la mejora de propiedades de adsorcion de fibras acrilicas ha ido en
incremento con el paso del tiempo; existen diversos estudios que muestran

diferentes técnicas para poder lograr este objetivo.

Se han llevado a cabo investigaciones sobre tratamientos a los tejidos de fibra
acrilica; como es el caso de la utilizacion ondas ultrasénicas, las cuales han
demostrado el incremento en la absorciébn del colorante Cl Astrazon Rojo
Bésico 5BL 200% en fibras acrilicas, teniendo valores de intensidad de color

en el orden del 28.5 % mas que los procesos convencionales [1,2].

Los procesos de tintura asistidos por ultrasonidos muestran una mejora de las
propiedades de tejido acrilico teflido con colorante indicaxantina. El efecto de
mejora en la absorcion de colorante fue aproximadamente 49.62 % mas que en
procesos de tintura convencional; este método contribuye con la resistencia del
tejido a la luz, al proceso de lavado y a la solidez siendo mejor que el método
convencional [3]. Sin embargo aun con estos resultados esta técnica no se
logrado implementar debido a que se requiere solo de cierto de tipo de

colorantes para lograr el efecto deseado.

En 2006, Matama estudido el uso de cutinasa y esterasa para efectos de
modificacion de la superficie de fibras acrilicas, sin lograr modificaciones
significativas, sin embargo propone el uso de otras enzimas que pueden ser

mas compatibles con las fibras acrilicas. [4]



La accion nitrilasa parece inducir erosion de la superficie de fibras de
poliacrilonitrilo  (PAN), por la disolucion de las moléculas de polimeros
modificados. Esta hipotesis se confirma por la deteccion de acido poliacrilico
(PAA) en el tratamiento de soluciones. Mas estudios seran necesarios para
evaluar el impacto de la actividad de las nitrilasas sobre las propiedades fisicas
de la tela y para evaluar si algunos grupos amida también se producen como
subproductos de la hidrolisis nitrilasa. De las consideraciones anteriores, la
nitrilasa estabilizada parece tener un potencial en la industria textil para la
modificacion de fibras de PAN. La hilatura en himedo seria el proceso industrial
mas adecuado para la introduccion de tratamiento enzimatico, aunque exigiria
una modificacion enzimatica muy rapida (unos pocos minutos) [5]. Aun cuando
el uso de enzimas para modificaciones superficiales de fibras acrilicas se ha
estudiado por diversos autores, aun no se encuentra una que sea lo
suficientemente compatible quimicamente para lograr aumentar la capacidad

hidrofilica de la fibra acrilica.

Hoy en dia, la aplicacion de la tecnologia de plasma en la industria textil se ha
convertido en una linea de investigacibn prometedora en el campo de los
textiles inteligentes los cuales principalmente son los que contienen particulas
gue los hacen antibacteriales. El tratamiento con plasma de los tejidos puede
permitir la modificaciébn de las propiedades de las fibras para aplicaciones
especificas, como por ejemplo para la mejora de sus capacidades tintoreas.

La modificacion superficial a de tejidos mediante tecnologia de plasma implica
un proceso de funcionalizacién de tejidos respetuoso con el medio ambiente.
Un plasma se define como el estado particular de un gas y estd formado por
especies cargadas y neutras (iones, electrones, atomos, radicales neutros y

moléculas excitadas).

El plasma de baja temperatura o temperatura ambiente se ha utilizado, entre
otras muchas aplicaciones, para modificar materiales textiles, como una

alternativa ecologica a procesos de acabado basados en la utilizaciéon de



aditivos y productos quimicos que generan residuos contaminantes. Los efectos
del plasma en fibras y materiales poliméricos se limitan a la capa superficial de
1-10 nm de profundidad, de manera que las propiedades en el interior de las
fibras permanecen intactas, por lo que se considera como una nanotecnologia
efectiva para modificar las propiedades superficiales del tejido. En la figura 1 se
observan las especies presentes en un plasma [6-9].
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N .,,,@ R® e_hR' ® | M" Particulas excitadas
(HF ) Eiet e electronicamente
[ @ e-
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o
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Tratamiento ..
Plasma UVy Visible

Figura 1. Especies presentes en un plasma

El tratamiento de plasma de baja temperatura es una técnica eficaz para
modificar superficies de polimeros. Las técnicas de plasma son atractivas por
varias razones: permiten la modificacion de las capas superficiales hasta una
profundidad de varios nandmetros del sustrato, manteniendo las propiedades
en el interior de las fibras, permiten alcanzar las polaridades de superficie
deseadas, su baja temperatura evita la destruccion de la muestra, no se
requiere consumo de agua y son respetuosas con el medio ambiente,
ofreciendo nuevas éareas de investigacién, en particular en ciencia de los

materiales [10-19].



Los efectos producidos en la muestra dependen del tipo de gas usado y de las
condiciones de trabajo del plasma, lo que permite una gran variedad de
procesos de tratamiento de la superficie como la activacion de la superficie por
rotura de enlace quimico creando nuevos sitios reactivos, el depdsito de
especies quimicas y de grupos funcionales, la volatilizacion y la eliminacion de
material, la disociacion de contaminantes de la superficie / capas y el depdsito
de capas delgadas. El tratamiento con plasma de aire puede modificar las
propiedades fisicas y quimicas de la superficie de tal manera que permite

aumentar el caracter hidrofilico de un material [20].

Como se ha descrito en la figura 2, existen una gran variedad de plasmas,
clasificados principalmente en funcion de su temperatura y de las condiciones
de presion necesarias a su generacion. En primer lugar, los plasmas se pueden
clasificar en plasma de alta temperatura, que estan relacionados con la fusiéon
termonuclear, y que por lo tanto no tienen nada que ver con la investigacion de
modificacion de superficie de los tejidos, y los plasmas llamados frios que

tienen un grado de ionizacién débil.

Los plasmas frios se descomponen en dos sub-grupos los plasmas térmicos,
cuya temperatura oscila entre 3 000 y 10 000°C y los de baja temperatura,
grupo de plasmas cuya temperatura esta mas cerca de la temperatura
ambiente, donde se encuentran los plasma usados para el tratamiento de
textiles. En la industria textil, se suele trabajar con plasmas de baja
temperatura, ya sea plasma de baja presion, donde el plasma se genera en una
camara de vacio, o plasma de presion atmosférica, mas concretamente con

plasma corona.
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Figura 2. Clasificacidn de los tipos de plasma

Los primeros estudios para modificar fibras textiles por ablacién con bombardeo
de iones se realizaron a principios de los afios 60 [21]. Utilizaron la ablacion, por
bombardeo de iones bajo atmdsfera de argon, para preparar muestras de fibras
sintéticas para estudios de microscopia electrénica, encontrando que los
patrones de ablacién se orientaban de forma perpendicular al eje de la fibra de
una pelicula estirada [22].

En los afios 70, Byrne y Brown [23] introdujeron la aplicacion de los plasmas
corona y de baja temperatura sobre tejidos de poliéster, nylon 66 y algodon,
utilizando un reactor en discontinuo tanto con mondmeros vinilicos volétiles
como con argon. Utilizando reacciones de plasma-polimerizacion, los
investigadores consiguieron realizar un recubrimiento polimérico delgado sobre

los tejidos.



Ello podria producir modificaciones interesantes como la mejora de las
propiedades de anti-suciedad y de tintura con colorantes catidnicos [23].
Posteriormente, Yasuda y col. [24] modificaron las propiedades de distintas
fibras (incluyendo nylon 6) mediante tratamiento de plasma con cuatro gases
no-polimerizantes presentando varias conclusiones, como que en el tratamiento
con plasma de materiales poliméricos, el transporte de masa habitualmente
tiene lugar en dos direcciones (ej. los atomos no so6lo migran de la superficie a
la fase gaseosa (ablacion) sino también en la direccion opuesta, de la fase
gaseosa a la superficie (funcionalizacion). El efecto final del tratamiento con

plasma es resultado de la competencia entre ambos fenébmenos.

Rakowski y col. describieron las propiedades generales y aplicaciones
potenciales de los tratamientos con plasma de baja temperatura sobre
polimeros y fibras naturales. Estudiaron el efecto del tratamiento de plasma en
las propiedades adhesivas, la absorcion superficial y el efecto de
amarilleamiento de los tejidos. Se mostr6 que los cambios en el grado de
blanco dependen tanto del pH, limpieza y contenido en humedad de los tejidos,
como del tipo de gas del plasma y los parametros utilizados en el tratamiento
[24-26].

A principios de los afios 90 se investigaron los efectos de la ablacion por
bombardeo y del tratamiento de baja temperatura con argén en la superficie de
tejidos de poliamida. Los investigadores mostraron que el bombardeo crea
micro-crateres en la superficie de los tejidos tefiidos; los micro-crateres reducen
la reflexion de la luz incidente incrementando por tanto la sensacion de

intensidad del matiz de los tejidos [27].

Desde 1990 se han realizado importantes estudios en el campo de aplicacion
de los plasmas de baja temperatura tanto en fibras naturales como en fibras
quimicas [28]. De igual manera se han examinado las propiedades adhesivas
de peliculas de plastico (poliamida y p-aramida) tratados por bombardeo o con
plasma de baja temperatura de argén, comprobando una mejora en la tension

superficial critica y en la resistencia al rasgado de la pelicula [29].



Estudios con fibras de p-aramida mostraron que la formacion de micro-crateres
en la superficie de la fibra juega un papel importante en el incremento de la

intensidad del color en la tintura de tejidos de dicha fibra [30,31].

Wakida y col. también investigaron la velocidad de tintura con C.I. Acid Blue 83
y C.I. Basic Violet 3 de fibras de nylon 6 pre-tratadas con plasma de oxigeno de
baja temperatura. Los resultados indicaron que la velocidad de tintura de los
tejidos tratados con plasma disminuia con el colorante acido a causa de la
repulsion aniénica en la superficie de la fibora y aumentaba para el colorante

cationico [32].

En 2008, Wang estudié la influencia de las condiciones de tratamiento por
plasma de presion atmosférica de fibras de poliéster sobre la profundidad de

modificacion de la superficie de los materiales textiles [33].

Como se puede observar, muchos de los trabajos previamente citados tienen
como paso posterior al tratamiento por plasma de las fibras textiles un proceso
de tintura de las fibras con la meta de mejorar la eficiencia de la tintura y su
cinética de tintura. Sin embargo, existen pocos escritos en la literatura sobre el
uso de plasma para la modificacion de superficie de fibras acrilicas. De la
misma manera en la que se realizaron los estudios con colorantes, este trabajo
de tesis estudia la aplicacién previa del plasma al material de fibra acrilica lo
gue permite modular y/o mejorar los perfiles de cinética de incorporacion del
colorante (Cl Basic Blue 3; 51004). [34]

1.2 Justificacion

Es importante el estudio de las capacidades tintéreas de las fibras acrilicas,
porque el tratamiento con plasma incrementa su capacidad hidrofilica, y esto
repercute en un menor consumo de colorante con los mismos resultados de

intensidad de color.



1.3 Hipotesis

El tratamiento de tejidos de fibra acrilica con plasma antes de la tintura
incrementara su hidrofilia logrando un mayor porcentaje de agotamiento de

colorante al final de la tintura del 18 al 24 %.

1.4 Objetivo

El objetivo de este estudio consiste en comparar el comportamiento de la
cinética de tintura a temperaturas por debajo de la temperatura de transicion
vitrea (Tg), entre tejidos de fibra acrilica con y sin tratamiento de plasma
incrementar la hidrofilia de la superficie, mejorar su limpieza superficial por

efecto de ablacién y modificar su composicién quimica.

1.5 Objetivos Especificos

Demostrar que el grado de blanco de los tejidos de fibra acrilica no presenta

cambios significativos debido al tratamiento con plasma.

Lograr el aumento de adsorcion de colorante en los tejidos de fibra acrilica

debido al tratamiento con plasma.

Demostrar la modificacion de la composicion quimica de la superficie del tejido

de fibra acrilica debida al uso del plasma corona sobre la misma.

Llevar a cabo las determinaciones experimentales bajo un estricto rigor de

exactitud para el reporte de datos confiables.



CAPITULO 2

FUNDAMENTOS TEORICOS

En este capitulo se hace una breve introduccion a las fibras acrilicas y sus
propiedades, los colorantes catidonicos y al plasma corona, que son los
materiales clave para llevar a cabo esta investigacion. Se menciona también

otros materiales que se utilizaron para complementar el estudio.

2.1 Fibras Acrilicas

Las fibras acrilicas son fibras formadas por polimeros lineales cuya cadena esta
constituida por lo menos de 85 % en peso de acrilonitrilo. La mayoria de las
fibras acrilicas se fabrican como copolimeros, hasta con 15 % de aditivos que
producen una estructura mas abierta, ser lo cual permite que los tintes sean
absorbidos por la fibra mediante un proceso de compatibilidad quimica entre

fibra acrilica y colorante catiénico [35].

Las fibras acrilicas se fabrican a partir del acrilonitrilo asociado con otros
polimeros. Las fibras compuestas por acrilonitrilo tienen una estructura interna
orientada y compacta que puede ser del tipo isotactica y sindiotactica; lo cual
imposibilita el tefiido; por ello son elaboradas como copolimeros, conteniendo
aditivos como la sal organica de sodio, la cual otorga una microestructura mas

abierta permitiendo a los tintes ser absorbidos por las fibras [3,35].

Composicion Quimica

Las fibras acrilicas contienen aditivos como la sal organica de sodio y aceites
para evitar estatica, que se incorporan como agentes de acabado para mejorar

el comportamiento de la fibra en el proceso de fabricacion, en el proceso textil y



durante su uso. Estos productos poseen propiedades antiestaticas y
lubricantes. [35]

En vez de utilizarse homopolimeros, es decir polimeros constituidos por un solo
monomero, como en el caso del poliéster y poliamida, aqui se utilizan
copolimeros, es decir polimeros constituidos por dos o0 mas monémeros. Puede
intervenir un tercer componente que facilitara la tintura al aumentar la afinidad
con los colorantes catidnicos. Los copolimeros utilizados son: Acrilato de metilo,

metacrilato de metilo y acetato de vinilo.

La reaccion de polimerizacion es de adicién. El acrilonitrilo (CH=CHCN) se
polimeriza para formar poliacrilonitrilo. El iniciador de la polimerizacion es una
mezcla de sulfato ferroso y peréxido de hidrogeno (oxido-reduccién). Estos dos
compuestos reaccionan para obtener radicales hidroxilo (OH+) que pueden
actuar como iniciadores de cadena. [35]

Morfologia y Estructura

Actualmente, se considera que el poliacrilonitrilo es un polimero altamente
ordenado (semicristalino) con apreciables fuerzas electrostaticas entre los
dipolos de los grupos nitrilo vecinos de la misma molécula. También se estima
gue esta interaccion intramolecular de naturaleza repulsiva y que dificulta la
rotacion de los enlaces, lo que supone un aumento de la rigidez de la molécula

polimérica [3,35].

Propiedades Fisicas

Las fibras acrilicas no funden a una temperatura definida y reblandecen a

temperaturas entre 200 — 260 °C. Pueden plancharse sin riesgos hasta 150 °C.
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Son facilmente inflamables. Arden fundiendo y contintan ardiendo después de
retirar la llama, al apagarla queda un residuo duro y negro en forma de bola. [3]

La copolimerizacion del acrilonitrilo con mondmeros adecuados rebaja la
temperatura de transicion vitrea (tabla 1). La composicion cualitativa y
cuantitativa del copolimero se elige de modo que pase a valores de 90 - 95°C
en aire y de 55 - 60°C en medio acuoso, para que se pueda tefiir con colorantes
dispersos y bésicos a temperaturas proximas a la de ebullicion del agua en un

equipo convencional. [35]

La temperatura de lavados es casi siempre inferior a la de transicion vitrea, la
estructura polimérica en estas condiciones no permite que los colorantes se
pueden difundir facilmente hacia el exterior. Esta propiedad se debe en buena

medida a la excelente solidez al lavado de las tinturas de las fibras acrilicas.

Propiedades Mecanicas

La tenacidad de las fibras acrilicas es muy variable a causa de las diferencias
en el tipo y proporcién de modificante (comondémero), en la tensioén impartida y
en otras variables del proceso de fabricacion. La tenacidad de estas fibras suele
oscilar entre 2,8 y 5,5 g/dtex. La del filamento continuo suele oscilar entre 3,9 -
5,5y la de la fibra cortada entre 2,8 y 3,9. Sin embargo, la bibliografia cita

valores de hasta 7,7 g/dtex (gramo / decitex) para el filamento. [3]

Las fibras acrilicas presentan una buena resistencia a la deformacion segun se
deduce de su alto modulo inicial, el cual estd comprendido entre 45 y 55 %
g/dtex. En las fibras de tenacidad de 2,8 - 3,9 y de unos 90 g/dtex en las fibras
de tenacidad proxima a 5,5 g/dtex. La rigidez media oscila entre 18 y 45 g/dtex
para el filamento continuo. [35]

Finalmente se puede sefalar que las propiedades de traccién de las fibras

acrilicas (tenacidad, esfuerzo de fluencia, modulo inicial, alargamiento a la
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rotura y trabajo de rotura) se conservan bien en condiciones humedas a

temperaturas ambientes. [35]

En la tabla 1 se muestras los parametros térmicos establecidos para las fibras

acrilicas de acuerdo a estudios realizados. [35]

Tabla 1. Parametros Térmicos

Temperatura de Transicion Vitrea 90 °C
Temperatura de lavado 40-50°C
Resistencia al calor seco 125-135°C
Temperatura de planchado 160 — 200 °C
Temperatura maxima de fijado 220 °C
Temperatura de decoloracién 235 °C
Temperatura a la que la fibra empieza a 228 °C
ser termoplastica
Temperatura de reblandecimiento 215-255°C
Temperatura de descomposicion 300 —-320 °C

Usos

Las fibras acrilicas se emplean principalmente en la fabricacién de prendas
exteriores de punto, mantelerias, cortinas, tapicerias, mantas, alfombras,
terciopelos y tejidos de pelo. También son importantes sus aplicaciones

industriales como en filtracion y productos fibrocemento.
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El tejido de fibra acrilica estudiado fue donado por una empresa textil, destinado
a toldos industriales y fue la misma empresa la que proporcioné los datos

citados posteriormente. [35]

El tejido de fibra acrilica preparado industrialmente para tintura, tiene las

siguientes caracteristicas: [35]

Ancho acabado: 124 cm

= Peso/ m% 283.10 g/m?

Grado de blanco: 73.91
Absorbancia (Drop test): 70.05 s

Tintura de la Fibra Acrilica

El proceso de tintura se lleva a cabo cuando la fibra acrilica es puesta en
contacto con la solucion de colorante y lo absorbe de manera que habiéndose
tefido ofrece resistencia a devolver el colorante al bafio y el proceso molecular

tintéreo es lo que llamamos cinética tintérea [3, 36].

Etapas de Tintura

1. Transporte en el bafio: Es el proceso de difusion del colorante desde el
bafio hasta la fibra.

2. Absorcion: desde la capa limite hidrodindmica a la superficie de la fibra

3. Difusion: Durante esta etapa el colorante va de la superficie al interior de
la fibra.

4. Union entre el colorante catidnico y los grupos anionicos de la fibra. [36]

Principios del Proceso Tintéreo
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En la etapa inicial el colorante se distribuye en forma anular alrededor de la
fibra; ello hace que en la superficie de esa fibra haya una elevada concentracion
de colorante y muy escasa 0 nula en su interior. Esa concentracion exterior

provoca el flujo de colorante hacia el centro del cuerpo a tintar. [37]

2.2 Colorantes Cationicos

Los colorantes catidnicos comprenden compuestos organicos que varian
extensamente en su composicion quimica. Los utilizados méas frecuentemente
son derivados del triariimetano y de los colorantes azoicos; también pueden ser
utilizados los colorantes de keto-imina. Todos estos colorantes son sales de
bases organicas derivadas de aminas y solubles en alcoholes, acidos débiles y

menos solubles en el agua.

La fibra de poliacrilonitrilo en medio acuoso adquiere un potencial negativo (el
potencial electrocinético medido es aproximadamente 40 mV), el cual en las
etapas iniciales del teflido promueve la absorcién del tinte. Los colorantes
catibnicos se caracterizan porque la carga positiva esta asociada al croméforo

que forma parte de la molécula [36,37].

El colorante catidnico utilizado para este experimento fue Azul Astrazon BG con
nombre cientifico (Cl Basic Blue 3; 51004): Nitrosate N,N-diethyl-m-anisidine
[2,38].

Estado de Equilibrio de la tintura

Las fibras acrilicas poseen grupos acidos fuertes o débiles o ambos a la vez, y
los colorantes son de naturaleza catiénica, la unién del colorante con la fibra se

realiza mediante enlace de tipo polar.
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De acuerdo al mecanismo de reaccion y a las caracteristicas de la estructura

fisica en las fibras, se puede indicar que:

» La cantidad de colorante que puede admitir una fibra a saturacion, esta en
funcién de los grupos &cidos existentes, los cuales deben estar disociados y
accesibles para que la reaccion entre colorante y fibra ocurra.

» Es necesaria la disociacion del colorante para que se produzca la union.

» Las variables del sistema tintdreo que influyan sobre el grado de ionizacion
de la fibra y del colorante, desplazaran el equilibrio de un sentido favorable o

desfavorable al grado de unién del colorante con la fibra [36,37].

Cinética de la tintura

La cinética de tintura de las fibras acrilicas se desarrolla en tres etapas

fundamentales:

= Absorcion por la superficie de la fibra del colorante disuelto en el bafio.
= Difusion del colorante desde la superficie de la fibra hacia su interior.

Union del colorante con la fibra [36,37].

Absorcidén

Cuando las fibras acrilicas se sumergen en el agua, se produce entre la
superficie de la fibra y el medio acuoso un potencial electrocinético conocido
como potencial zeta, adquiriendo la fibra un valor negativo. A bajas
concentraciones de colorante en el bafio (20 g/L), la fibra pierde su potencial

negativo y después resulta ligeramente positiva a consecuencia de la
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acumulacion de los cationes del colorante en la superficie de la fibra [3,35].

Difusion

El estudio de la difusion de los colorantes catidnicos en las fibras acrilicas
presenta dificultades para determinar valores exactos de los coeficientes de
difusién, las razones por las cuales estas dificultades son mayores que con

otras fibras sintéticas, son:

» El estudio mateméatico de la difusiébn debe tener en cuenta que, sélo las
moléculas del colorante que se disuelven en la fibra se difunden libremente,
mientras que aquellas que estan unidas a la fibra no lo hacen. Por otra parte,
la mayoria de las fibras acrilicas poseen forma irregular.

» Debido a que la absorcion del colorante en la superficie de la fibra es muy
rapida, se presentan dificultades para determinar exactamente cuando

empieza el proceso de difusion [3,35].

Se ha establecido que los colorantes de elevada afinidad son absorbidos
rapidamente por la superficie de la fibra, produciendo una tintura en anillo en el
cual todos los sitios disponibles son saturados con el colorante. La soluciéon
tintérea que penetra en el interior de la fibra, después de haber dejado las
capas exteriores contiene poco colorante y por consiguiente puede aportar
pequefias cantidades de colorante a estas capas interiores; para que éstas
aumenten su concentraciéon de colorantes es necesario que el colorante se
desprenda de las uniones que posee en la superficie de la fibra o bien que
desde el bafio vuelva a entrar nueva solucién conteniendo colorante, el cual

sera absorbido nuevamente por esta nueva porcion interna de la fibra [36,37].
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Velocidad de tintura

La velocidad de tintura es importante en la tintura de fibras acrilicas, ya que la
obtencion de una tintura uniforme depende fundamentalmente de que el
colorante sea fijado por la fibora de manera regular en toda su masa, pues no se
puede contar con el fenébmeno de migracion del colorante para lograr, durante el
transcurso de la tintura, una uniforme distribucion de éste en el conjunto de

fibras que se tifien [3,36].

Influencia de la temperatura

A bajas temperaturas las fibras acrilicas presentan una estructura muy
compacta que solo permite oscilaciones de sus atomos. Cuando la temperatura
se eleva y se alcanza la de temperatura de transicion vitrea, la movilidad en
los segmentos de las cadenas del polimero se aumenta y a partir de esta
temperatura, la permeabilidad de la estructura aumenta en funcién del
incremento de la temperatura, permitiendo la difusion de los cationes del
colorante desde la superficie de la fibra, en donde son nuevamente
reemplazados por colorante existente en el bafio, prosiguiendo asi el ciclo de
tintura. [35] [37]

Influencia de la concentracion del colorante

Ademas de la temperatura, la cantidad de colorante usado ejerce un efecto
importante sobre la velocidad total de tintura y por ello se han buscado
férmulas, que de forma mas o menos simple permiten establecer una relacién
entre ellas. La base fundamental reside en el hecho, experimentalmente
observado de que las posibilidades de igualar una tintura con colorantes
cationicos sobre las fibras acrilicas aumenta a medida que aumenta la

concentracion de colorante en la solucion. [3]
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Influencia del pH

Se debe indicar el hecho de que los limites entre los cuales interesa el estudio
de la influencia del pH son bastante estrechos y estan practicamente
comprendidos entre 4 y 5.5 debido a que es el rango de pH en el que se

encuentran los colorantes catiénicos.

En estudios anteriores se describe como a medida que se aumenta el pH la
velocidad de tintura tiende a aumentar, siendo este aumento mucho mas notorio
en una fibra que posee sélo grupos aniénicos débiles, que en una fibra
poseyendo grupos anionicos deébiles y fuertes. Con esta informacion, es
evidente que el control del pH como medio de regular la velocidad de tintura es
sblo efectivo en fibras acrilicas que poseen grupos acidos débiles cuya
ionizacién venga influenciada por la cantidad de protones existentes en el bafio
de tintura. [3]

Procedimiento para determinar el rendimiento de colorantes catiénicos

Se basa en la determinacién del % de colorante agotado en el bafio de tintura
sobre la fibra, determinado a partir de las concentraciones inicial y final de
colorante en el bafio de tintura, mediante espectrofotometria UV-Vis, y en la
determinacion colorimétrica del colorante reactivo efectivamente fijado en la
fibra, a partir de la determinacién de los valores (K/S) corregidos, medidos

sobre la fibra acrilica.

La intensidad de tintura es la relacién entre concentracion de colorante sobre
fibra y valor de remision. A partir del hecho que al aumentar la concentracion de
colorante sobre la fibra, los valores de remision disminuyen, los estudios de
Kubelka y Munk sobre la absorcion y la difusiébn de la luz condujeron a las

relaciones siguientes: [39]
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G= (K/S)TINTURA _(K/S)SUBSTRATO =BC (Ec. 1)

Significado de las siguientes magnitudes:

G: Medida de absorcion del colorante para una determinada longitud de onda.

K: Constante de adsorcion del colorante para una determinada longitud de

onda.

S: Constante de difusion para una determinada longitud de onda (solo para
papel, piel y tejido).

R: Valor de remisién medido, expresado como tanto por uno, (como coeficiente)
para una determinada longitud de onda.

B: Constante de proporcionalidad, dependiente del colorante, de la longitud de
onda, del substrato y de las condiciones de la tintura. En zonas claras y
medias de intensidad de color, B es independiente de la concentracion del
colorante, en tinturas oscuras la dependencia de la concentracion es obvia.

C: Concentracion de colorante.

Los valores de K/S aumentan, a medida que se miden sustratos tefiidos a
mayor concentracion de colorante. En el intervalo de colores claros y medios,
se aprecia una relacion lineal entre el valor de K/S, y la concentracion de
colorante. A concentraciones mas elevadas de colorante, se pierde la linealidad

de la relacidon entre ambas variables.

Determinacion del agotamiento de colorante en el bafio

En el diagrama 1 se representa esquematicamente la metodologia para el
calculo del agotamiento de colorante en el bafio.

19



Espectrofotometro UV - Vis

\Z

Espectro de la disolucion de colorante

\Z

Determinar A, de absorbancia

N\

II%E= n (IIA0 -Afll /IIAOII ) x 100 (EC. 2)

Diagrama 1. Determinacidn de agotamiento de colorante en el bafio

En donde:
Ao = Absorbancia a Amax del bafo inicial
As = Absorbancia a Amax ge bafio final

% E = % de agotamiento de colorante

Determinacion del grado de fijacion del colorante catidonico sobre el tejido

de fibra acrilica

En el diagrama 2 se explica graficamente la metodologia a seguir para llevar a
cabo la determinacion del grado de fijacion del colorante catiénico sobre el

tejido de fibra acrilica.
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TINTURA

N/

Extraer muestra y secar a temperatura
ambiente

Determinacion a A max de

(K/S),

Lavado de fibra acrilica disolucion de
tensoactivo no ionico

NI

Secado al aire

Colorimetro:

Determinacion a A max de

(K/S),
N4

[(K/s)me
YF= (W) x 100
(Ec. 3)

Colorimetro:

Diagrama 2. Determinacidn de fijacion de colorante catidnico sobre el tejido de fibra acrilica.

F: Porcentaje de fijacion de colorante catidnico sobre el tejido de fibra acrilica.

DetermlnaClén d6| (K/S) corregido

= Determinar numero de capas de muestra a medir (doblado muestras)

» Valor medio de los 10 replicados de la medida



(% Rem)*M&
100

(KIS) = (KIS), - (KIS), = ((12;;0 ) _ ((1;) ) (£c. )
d u

En donde:

d = tejido tefido

u = tejido antes de la tintura

Gmezera = Goo11 +Goorz-++-+CGoo1n (Ec. 6)

Siendo:

2
5 — (1_ R) (Ec. 7)
S 2R

% R

100 (Ec.8)
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Eficiencia global de fijacion del colorante

YE*%NF (Ec. 9)

% T =
% 100

T: Eficiencia global de fijacién de colorante catidnico.

2.3 Plasma Corona

El plasma corona se genera entre dos electrodos a los que se aplica una fuerte
diferencia de potencial. Uno de los dos electrodos esta ubicado dentro de un
cilindro giratorio sobre el cual se coloca la muestra del material textil a tratar

(figura 5).

Hay un fino cable de radio a, rodeado por un cilindro de radio b puesto a tierra.
La iniciacion se dara cerca del cable, creando una corona luminosa. La corona

es un fendmeno de baja corriente y continua, de pocos 6rdenes de magnitud.

El campo eléctrico de ruptura es Ez = 3000 + 1'735 (Kv / m). Cuando el campo

local que rodea a un punto alcanza el valor de Ez aparece la corona. Si al
cable se aplica un V, muy alto alcanzara el valor de ruptura en un punto, esta
distancia se denomina radio activo y en el volumen que crea se daran
reacciones quimicas. Fuera del radio activo el potencial seguird disminuyendo

hasta un valor minimo [40].

En ésta técnica se puede controlar el tiempo de contacto plasma-tejido, el tipo
de gas generador, la potencia de generacion del plasma y el numero de
pasadas de la muestra [40].
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DIC POWER SURPLY : [
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Electrodo

Ceramica

Figura 3. Esquema de un plasma corona para aplicacién de modificacion de superficie textil.

La definicién fisica de un plasma es un estado mixto de iones, radicales,
electrones y moléculas excitadas preservando la neutralidad eléctrica. Los
plasmas pueden existir en una muy amplia gama de temperatura y presion. En
la figura 3 se presenta el esquema de un plasma corona para aplicacion de

modificacion de superficie textil [40].

Los plasmas frios se generan por descarga eléctrica gaseosa, los cuales
proporcionan una fuente de alta energia de electrones sin un calentamiento
excesivo y son altamente reactivos quimicamente. El tratamiento de plasma a
bajas temperaturas resulta ser una técnica interesante para modificar la

superficie del polimero por los siguientes motivos:

» Permite la modificacion de capas superficiales del sustrato, mientras que
mantiene sus propiedades, debido a las bajas temperaturas evitan la
destruccion de las muestras.

» El plasma interacciona Unicamente con la superficie de las fibras modificando

su composicién quimica y/o topografia a una profundidad nanométrica.
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Efectos superficiales del tratamiento con plasma en un tejido.

= Modificacion de la composicion quimica superficial
» Eliminacién de material de la superficie

= Deposicion de capas finas

Ventajas del uso del plasma sobre la superficie de los tejidos.

El uso del plasma es una técnica ecolégica y econdémica por no consumir

reactivos, agua y evitar la generacion de aguas residuales.

Es un proceso rapido (10 - 600 segundos) lo cual lo convierte en una

herramienta conveniente para la industria.

Es estrictamente superficial (no altera las propiedades dinamométricas de las
fibras).

La aplicacion de procesos de plasma en la industria textil se considera una
tecnologia emergente que se valora como estratégica para la consecucion de

materiales textiles con nuevas propiedades, caracteristicas y aplicaciones [40].

Aplicaciones del plasma en textiles

Tiene aplicacion en la modificacion de la composicién quimica superficial , en la
deposicion de capas finas y en la eliminacion del material en la superficie; lo
cual conlleva a la modificacion de la hidrofilidad / hidrofobicidad permitiendo
una mejor adhesion de otros materiales e incrementando la rugosidad de los

tejidos.
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En la actualidad su aplicacién se ha llevado a cabo en los siguientes procesos:

= Contraccion (encogimiento) de la fibra de lana
= Tintura
» Post-aplicacion de productos de acabado

= [Efectos antibacterianos

El efecto logrado para cada proceso depende del tejido utilizado, del tipo de

plasma, del gas utilizado y de las condiciones de trabajo del plasma.

2.4 Otros materiales

Glicerina utilizada para evaluacién de propiedades de mojado

El material con el que se lleva a cabo la prueba de mojado en textiles
normalmente es agua; sin embargo, debido a la mejora significativa en cuanto
a capacidad de absorcion que se origina en la superficie de los tejidos de fibra
acrilica se utilizo glicerina, la cual por sus caracteristicas fisicas fue mejor para
llevar a cabo éste andlisis.

Glicerina para analisis —ACS — ISO

Formula molecular: C3HgO3

P.M =92.10 g.mol™

Tensoactivo no iénico utilizado para lavados de tejidos de fibra acrilica
(Laventin EE-BL)

El detergente es un tensoactivo no ionico, estable a los agentes de dureza al
agua, alcalis y acidos asi como a los agentes de 6xido — reduccion. Densidad:
Aprox. 0.98 g/cc

pH: Aprox: 6 — 8 con 10 g/L

Solubilidad: facilmente soluble en agua fria.
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N,N-Dimetilformamida utilizada para la dilucion de tejidos de fibra acrilica

La N,N-dimetilformamida (DMF) esta considerado como el mejor disolvente de
fibras acrilicas, por este motivo fue utilizada en este trabajo de investigacion.
Férmula molecular: (CH3),NOCH. P.M.: 73.09 g.mol™
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CAPITULO 3

TECNICAS DE CARACTERIZACION

3.1 Microscopia Electrénica de Barrido

El microscopio electrénico de barrido o SEM (Scanning Electron Microscopy),
es un microscopio que tiene una gran profundidad de campo, la cual permite
que se enfoque a la vez una gran parte de la muestra, produce imagenes de
alta resolucion, que significa que caracteristicas espacialmente cercanas en la
muestra pueden ser examinadas a una alta magnificacion. Un microscopio

electronico de barrido crea una imagen ampliada de la superficie de un objeto.

El SEM explora la superficie de la imagen punto por punto, su funcionamiento
se basa en recorrer la muestra con un haz muy concentrado de electrones de
forma parecida al barrido de un haz de electrones. Los electrones del haz
pueden dispersarse de la muestra o provocar la aparicion de electrones
secundarios. Los electrones primarios y los secundarios que se reflejan son
recogidos y contados por un dispositivo electronico situado a los lados del

espécimen.

A medida que el haz de electrones barre la muestra, se presenta toda la imagen
de la misma en el monitor, el microscopio electrénico de barrido puede ampliar
los objetos 100 000 veces o0 mas, produce imagenes tridimensionales realistas

de la superficie del objeto.

Este instrumento permite la observacion y caracterizacion superficial de
materiales inorganicos y organicos, entregando informacion morfologica vy
textural del material analizado. Para este estudio se empleé el equipo (SEM
Jeal JSM-5000/5610).
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3.2 Espectroscopia UV - Visible

El fundamento de la espectroscopia se debe a la capacidad de las moléculas
para absorber radiaciones, dentro del espectro UV-visible. Las longitudes de
onda de las radiaciones que una molécula puede absorber y la eficiencia con la
gue se absorben dependen de la estructura atomica y de las condiciones del
medio (pH, temperatura, fuerza ioénica, constante dieléctrica), por lo que dicha
técnica constituye un valioso instrumento para la determinacién y
caracterizacion de biomoléculas. Para hacer este tipo de medidas se emplea un
espectrometro (Shimadzu UV-1800), en el que se puede seleccionar la longitud
de onda de la luz que pasa por una soluciébn y medir la cantidad de luz

absorbida por la misma.

En espectroscopia el término luz no s6lo se aplica a la forma visible de
radiacion electromagnética, sino también a las formas UV e IR, que son
invisibles. En espectrofotometria de absorbancia se utilizan las regiones del
ultravioleta (UV cercano, de 195-400 nm) y el visible (400-780 nm).

3.3 Colorimetro

Para la medida del grado de blanco y de las intensidades de color se utilizé un
colorimetro (Datacolor Elrepho 2000). Se trata de un fotbmetro de doble haz,
que utiliza el método de medicion tricromético, con esfera integradora que
proporciona una iluminacién difusa, siendo la observacién dirigida con un

angulo de 8 °.

La iluminacion se consigue con una lampara incandescente de 24V y 100W
para el iluminante patrén A y con una lampara de xenon libre de ozono para el

iluminante patron D65.
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3.4 Espectroscopia de fotoelectrones generados por rayos X (XPS)

La espectroscopia de fotoelectrones generados por rayos X consiste en excitar
una superficie con fotones de rayos X, con lo cual se arrancan electrones de los
atomos de la muestra a estudiar. La medida de la energia de ligadura de los
electrones de los niveles internos de los atomos (localizados en una regién
superficial de unas pocas capas atdmicas) asi como las intensidades de los
picos de fotoemision permite determinar el estado de oxidacion y la
concentracion de los atomos superficiales. Ademas el uso de la técnica con
resolucién angular y el andlisis en profundidad mediante el decapado progresivo
de la muestra por bombardeo i6nico resultan de enorme utilidad en diversas

areas.

Un espectro XPS, es la representacion del nimero de electrones registrados
por el detector en funcion de la energia cinética (o de la energia de ligadura) del
fotoelectron emitido, contiene informacion referida a esos tres pasos. En el
espectro XPS se puede distinguir una estructura primaria, una estructura
secundaria y un fondo continuo debido a los fotoelectrones que han sufrido

colisiones inelasticas tras la fotoemision.
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CAPITULO 4

DETALLES EXPERIMENTALES

4.1 Ensayos de tintura de tejidos de fibra acrilica

Se utilizaron tejidos de fibra acrilica preparados industrialmente para procesos
de tintura (descrito en el capitulo 2). Para efectos de repetitividad, las muestras
con tratamiento de plasma y sin tratamiento de plasma se cortaron de un mismo
tamafio de acuerdo al diametro del rodillo del plasma corona de aire. Las
porciones de tejido tenian una media de 8 centimetros de ancho por 48

centimetro de largo.

Las porciones de tejido de fibra acrilica se llevaron al bafio de tintura en el
equipo Mathis Colorstar, estableciendo como condiciones constantes de
operacion; un flujo de 1 L/min, presion dentro del sistema de 1.0 bar y la tintura
isotérmica registrada en continuo tuvo una duracién de 18 horas. Todas las
disoluciones de colorante (Cl Basic Blue 3; 51004) para cada tintura se

prepararon con una concentracion de 25 mgl/L.

Las porciones de tejido se enrollaron en un porta-materias especial del equipo

Mathis Colorstar para introducirlo dentro del bafio de tintura.

Se establecieron tres diferentes temperaturas para la tintura de los tejidos,
todas estas por debajo de la temperatura de transicion vitrea de la fibra acrilica,
para evitar cualquier tipo de cambio fisico o quimico del tejido debidos a la
temperatura de tintura. Las temperaturas para cada estudio cinético fueron de
30,40y 50 °C.
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La duracion de cada tintura fue de 18 horas para lograr asi el registro en
continuo de la cinética de tintura del colorante (Cl Basic Blue 3; 51004); sobre

las porciones de tejido de fibra acrilica.

Terminado cada ensayo de tintura, las porciones de tejido de fibra acrilica se

retiraron del porta-materias y se secaron a temperatura ambiente.

4.2 Plasma corona

Las porciones de tejido de fibra acrilica fueron llevadas al equipo de plasma
corona de aire Alhbrandt FG-2.

Las porciones de tejido fueron enrolladas en el rodillo del plasma corona, el
tratamiento con plasma es un proceso discontinuo por pasada sucesiva que
tuvo una duracion de 28 segundos y el equipo se mantuvo en condiciones
estables de operacion a una potencia de 380 W, la intensidad del plasma con

corriente constante fue de 1.9 A y la velocidad del rodillo 15 r.p.m. [40] [41].

Después de los 28 segundos de tratamiento con plasma se retiran las porciones
de tejido de fibra acrilica sin tocar con las manos el tejido para evitar su
contaminacion. Terminado el tratamiento se prosigue al ensayo de tintura
descrito en el capitulo 4.1 para llevar a cabo la tintura del tejido de fibra acrilica
con colorante (Cl Basic Blue 3; 51004).

4.3 Colorimetria

Para las mediciones de grado de blanco e intensidad de tintura se utilizé el
equipo Datacolor elrepho 2000. Los tejidos de fibra acrilica tefiidos con pre-
tratamiento con plasma y sin tratamiento con plasma fueron analizados
mediante el equipo de colorimetria Datacolor elrepho 2000 para obtener datos

de coordenadas de color y grado de blanco, en primer lugar para verificar que el
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tratamiento con plasma no intervenia en cambios de tono del tejido inicial y
posteriormente obtener resultados de los cambios en las tonalidades debidas al

proceso de tintura.

Se realizaron las mediciones correspondientes de grado de blanco y
coordenadas de color a las porciones de tejido de fibra acrilica anteriormente
cortadas, antes de realizar la medicion fue necesario hacer la calibracion del
equipo Datacolor elrepho 2000 de acuerdo al procedimiento del manual de

calibracion y funcionamiento del mismo.

Antes de realizar mediciones de colorimetria a una muestra es necesario
asegurarse que no haya paso de luz que interfiera con los resultados de
colorimetria, es por eso que se hicieron cuatro dobleces a las muestras de
tejido evitando asi que la luz exterior originara desviaciones en la lectura de las

coordenadas de color.

La intensidad de tintura es la relacion entre concentraciéon de colorante sobre
fibra y el valor de remision. A partir del hecho que al aumentar la concentracion

de colorante sobre la fibra, los valores de remision disminuyen.

4.4 Proceso de lavado de tejidos de fibra acrilica

Para el proceso de lavado de los tejidos de fibra acrilica se inicia con el
jabonado con el detergente (Laventin EE-BL) descrito en el capitulo 2.4 y
posteriormente se realizan 5 aclarados con agua destilada, finalmente se secan
a temperatura ambiente para llevar a cabo el analisis de colorimetria descrito en

el capitulo 4.3.

Al finalizar los ensayos de tinturas isotérmicas con colorante (Cl Basic Blue 3;
51004) de los tejidos de fibra acrilica se procedio a hacer los lavados de los

mismos, con la finalidad de determinar el niamero de lavados que eran
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necesarios para que ya no hubiera migracion de colorante (Cl Basic Blue 3;
51004).

Para llevar a cabo la etapa de lavado se utilizé el equipo Polymat Ahiba, las
porciones de tejido fueron introducidas en porta-muestras especiales del equipo

Polymat Ahiba, los cuales contenia la solucion detergente (Laventin EE-BL).

La velocidad de rotacion del equipo fue de 40 r.p.m. durante 30 minutos a una
temperatura de 30 °C, la cual se establecio para evitar la difusion del colorante
hacia adentro del tejido de fibra acrilica por el hecho de trabajar a altas
temperaturas, terminados los lavados con detergente (Laventin EE-BL); se
prosiguié a hacer cinco aclarados Unicamente con agua, a la velocidad de
rotacion y temperatura de lavado antes establecidas; para los aclarados la
duracion fue de 15 minutos cada uno. Las condiciones de lavado se

determinaron de acuerdo a proceso de lavado utilizados en la industria textil.

Para verificar los cambios después del lavado de los tejidos de fibra acrilica
lavados con detergente (Laventin EE-BL) y aclarados con agua fueron secados
a temperatura ambiente para posteriormente proceder a medir la intensidad de

color con el colorimetro (Datacolor elrepho 2000),

4.5 Espectrofotometria UV-Visible

Se realiz6 la medicion de concentracion de los bafios residuales resultantes del
lavado y los aclarados de los tejidos de fibra acrilica en el espectrofotémetro

(Shimadzu UV-1800). Inicialmente se hizo una curva de calibracion.

Esta recta de calibracion fue calculada partiendo de la solucion inicial de
colorante (CI Basic Blue 3; 51004). Se hizo una diluciéon con una concentracion
de 20 mg/L a partir de la cual se crearon diluciones al 20, 15, 12.5,10y 5 % de

concentracion, con las lecturas de absorbancia se formaron los puntos para
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construir la recta de calibrado. Con la recta de calibrado construida se procedio
a la medicién de concentracion de los bafios residuales del lavado y aclarados

respectivamente.

4.6 Microscopia Electrénica de Barrido

Se hizo el analisis morfolégico mediante equipo SEM (Jeol JSM-5000/5610
SEM) de las porciones de tejido de fibra acrilica con pre-tratamiento plasma y
sin pre-tratamiento con plasma, para estudiar la influencia del tratamiento de

plasma de aire sobre la superficie de la fibras acrilicas.

El tejido de fibra acrilica no es un material conductor, motivo por el cual antes
de realizar el analisis topogréafico por SEM fue necesario hacer el metalizado de
las muestras de tejido.

El orden de tamafio de la muestra ha de ser del orden del cm? Esta muestra
fue divida en dos partes; una de ellas se llevo al tratamiento con plasmay a la
otra quedo sin tratamiento. Se realiz6 un corte triangular a la mitad de la
muestra para tener con exactitud el hilo sin tratamiento y con tratamiento

plasma.

El equipo utilizado para metalizar el tejido de fibra acrilica fue Sputtering Coster
SCD 005 BAL TEC. Finalmente la muestra metalizada se lleva al SEM para
observar la superficie de los tejidos tratados y no tratados. Las condiciones de
operacion del SEM Jeol JSM-5000/5610 potencia igual a 5 kV y diametro del
haz de electros de 20 ym.
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4.7 Evaluacion de las propiedades de mojado

Existen diferentes técnicas de evaluacion de propiedades de mojado de tejidos
textiles como:

e Angulo de contacto estatico

e Drop Test

e Test de capilaridad

e Tiempo de absorcion de gota

e Area de mojado

Para fines de este trabajo de investigacion se utilizo la técnica de tiempo de
absorcién de gota a volumen constante (20 uL); para comprobar la mejora de
propiedades de mojado de los tejidos de fibra acrilica.

En el capitulo 2.4 se menciona el uso de glicerina para efectuar éste analisis.
Se eligi6 como medio la glicerina por ser un liquido mas viscoso ya que el uso
de agua para éste andlisis no es recomendable en fibras acrilicas, debido a que
es adsorbida rapidamente. Por la misma razén fue descartada la prueba de
angulo de contacto estatico con agua por no tener el tiempo suficiente de

permanencia de la gota para poder registrar la medicion.

Para este ensayo se trabajo en tres condiciones diferentes; la primera con un
tejido sin tratamiento, a la segunda se le hizo tratamiento corto de plasma

durante 7 segundos Yy a la tercera un tratamiento plasma durante 28 segundos.

4.8 Disolucioén de fibra acrilica teflida

Para cuantificar la cantidad de colorante incorporado a las fibras acrilicas y

relacionar este dato con la profundidad de penetracion del colorante dentro de
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la fibra acrilica, se llevé a cabo la disolucion en DMF de los tejidos de fibra
acrilica tefiidos y lavados, con peso constante de 1 g.

Para llevar a cabo la disolucion de las fibras acrilicas, se puso 10 mL de DMF
en tubos de ensayos colocados en un bafio de ultra-sonido termo-estabilizado.
Una vez alcanzados los 70 °C, se introdujeron las porciones de tejido de fibra
acrilica (1 g) en cada tubo. Se dejo en el bafio durante 90 minutos, hasta
disolver por completo el tejido en la dimetilformamida.

Posteriormente para determinar la concentracion relativa de colorante en el
bafio después de la disolucién de las fibras tefiidas, se hizo la medicion de la
absorbancia de las diluciones por medio de espectrofotometria UV-Vis
(Shimadzu UV-1800).
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CAPITULO 5

RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Ensayos de tintura de tejidos de fibra acrilica y estudio de la
cinética de tintura registrado en continuo

Los estudios cinéticos se realizaron a 30, 40 y 50 °C, en la figura 4 se presenta
la cinética de tintura sobre el tejido de fibra acrilica con colorante (Cl Basic Blue
3; 51004), durante 18 horas.
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Figura 4. Cinética de tintura de los tejidos de fibra acrilica tefiidos a 30, 40 y 50 °C.

Al final del ensayo de tintura se observd el incremento de adsorcion de
colorante (CI Basic Blue 3; 51004), entre la tintura a 30 °C que fue de un
35.6 % mientras que la tintura a 40 °C registro un porcentaje de adsorcion de
38.2 %.
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Para el caso de la tintura a 50 °C existe una diferencia de 32.16 % mas
adsorcién de colorante con respecto a la tintura a 30°C y de 23.15 % mas con

respecto a la tintura a 40 °C después de las 18 horas de tintura.

En la figura 5, se presenta el estudio cinético de tintura de los tejidos de fibra
acrilica tratados durante 28 segundos con plasma corona de aire, los cuales
después del tratamiento se sometieron al bafio de tintura a las diferentes
temperaturas mencionadas anteriormente: 30, 40 y 50 °C. Se muestra el
estudio cinético de las tinturas con colorante (Cl Basic Blue 3; 51004) y
tratamiento plasma, siendo los porcentajes de adsorcion para los tejidos tefiidos
a 30 °C de 44.4 % mientras que para las tinturas a 40 °C de 42.6 %. La tintura
a 50 °C registr6 un porcentaje de adsorcion de colorante (Cl Basic Blue 3;
51004), de 55.8 %. En esta figura puede observarse como a los 1200 minutos
la pendiente de 50 °C es mayor que las de 30y 40 °C, por tanto, la temperatura

tiene un papel importante en la cinética de tintura de los tejidos de fibra acrilica.
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Figura 5. Cinética de tintura de tejidos de fibra acrilica tratados con plasma y tefiidos posteriormente a 30, 40y
50°C.
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A continuacion se presenta de manera grafica el comparativo del
comportamiento del colorante (Cl Basic Blue 3; 51004) durante las tinturas
isotérmicas de tejidos de fibra acrilica sin tratamiento plasma y después del
tratamiento en las figuras 6, 7 y 8 acompafado del comparativo de los
resultados de los estudios cinéticos a las diferentes temperaturas sin

tratamiento plasma y con tratamiento.
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Figura 6. Comparativo de la cinética de tintura de tejidos de fibra acrilica con y sin tratamiento plasma tefiidos
posteriormente a 30 °C.

Para el estudio cinético registrado en continuo de la tintura de tejidos de fibra
acrilica a 30 °C con y sin tratamiento con plasma se muestra una diferencia del
24.72 % es decir mas adsorcion de colorante en la muestras tratadas con

plasma con respecto a las que no llevaron ningun tratamiento.

Los estudios cinéticos a 40 y 50 °C (figura 7 y 8) sin tratamiento y con
tratamiento mostraron la misma tendencia que el estudio a 30 °C, lo cual
confirma el hecho de que el tratamiento con plasma contribuye a una mayor

adsorcion de colorante.
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Figura 7. Comparativo de la cinética de tintura de tejidos de fibra acrilica con y sin tratamiento plasma tefiidos
posteriormente a 40 °C.

En la figura 7 se presenta la cinética de tintura del colorante (Cl Basic Blue 3;
51004), a 40 °C arrojando una diferencia del 11.52 % de colorante adsorbido

entre el pre-tratamiento con plasma y las porciones de tejido sin tratamiento.
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Figura 8. Comparativo de la cinética de tintura de tejidos de fibra acrilica con y sin tratamiento plasma tefidos
posteriormente a 50 °C.
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En la figura 8 el incremento de adsorcién de colorante es del 18.6 % es decir,
mas adsorcion de colorante (Cl Basic Blue 3; 51004) en los tejidos tratados con

plasma de aire.

En las figuras 6, 7 y 8 se observa que en el tiempo de 1200 minutos las
pendientes obtenidas para las muestras tratadas con plasma son mayores con

respecto a las que no fueron tratadas con plasma.

Tabla 2. Porcentaje de colorante adsorbido al final del ensayo vs porcentaje de colorante en el bafio

24.72 %
44.4 55.6
38.2 61.8

11.52 %
42.6 57.4
47.05 52.95

18.60 %
55.8 44.2

En la tabla 2 se muestran de forma numérica los resultados presentados en los
graficos presentados anteriormente, obteniendo los porcentajes de colorante
adsorbido durante los ensayos de tinturas isotérmicas, asi como el porcentaje

de colorante que quedo en el bafio residual al terminar la etapa de tintura.
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Con estos resultados, se concluye el hecho de que al finalizar el proceso de
tintura; los tejidos tratados por plasma adsorben méas cantidad de colorante,
comprobando que para el caso de las tinturas a 30 °C los tejidos de fibra
acrilica tratados con plasma adsorben un 24.72 % mas de colorante con
respecto a los no tratados, mientras que en las tinturas a 40 y 50 °C los tejidos
tratados con plasma adsorben 11.52% y 1860 % méas colorante

respectivamente.

Para representar la evolucion de la velocidad de tintura, durante intervalos de
tiempo de tintura; se realizaron graficos representativos de esta disminucion; en
los cuales nuevamente se hace un comparativo entre las muestras sin

tratamiento y con tratamiento con plasma de aire.
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Figura 9. Velocidad de tintura a 30 °C.
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Figura 11. Velocidad de tintura a 40 °C.
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Figura 10. Velocidad de tintura a 50 °C.

En las figuras 9, 10 y 11 se reporta la evolucion de la velocidad de tintura (Cl
Basic Blue 3; 51004) a lo largo de los ensayos a tres temperaturas diferentes
sin tratamiento con plasma y con tratamiento con plasma. El objetivo de estos
graficos es mostrar la adsorcién de colorante (Cl Basic Blue 3; 51004) en el

44



tejido de fibra acrilica durante los procesos de tintura. En todos los casos, se
aprecia una disminucion normal de la velocidad de tintura al acercarse el
sistema fisico al estado de equilibrio. Sin embargo; se nota que la velocidad de
adsorcion de colorante es mayor a lo largo del tiempo del ensayo para los
tejidos tratados con plasma. Los tejidos de fibra acrilica tratados por plasma
siguen con una velocidad de tintura mayor al final de los ensayos, indicando

gue se consigue el estado asintotico primero para los tejidos no tratados.

5.2 Colorimetria

Se realiz6 medicion de grado de blanco a todas las porciones de tejido de fibra
acrilica antes de llevarse a cabo tanto el proceso de tintura como el tratamiento
con plasma, para detectar en que partes del proceso hay cambios en la
tonalidad de los tejidos.

A partir de los datos obtenidos de la prueba de colorimetria se pudieron llevar a

cabo los calculos mencionados en el capitulo 2.2.

Todas las porciones de tejido fueron medidas por colorimetria para obtener
grado de blanco y porcentaje de remision. Se hicieron cinco replicados de la
misma medida para controlar la fiabilidad de los resultados. El grado de blanco
y el porcentaje de remision de los tejidos de fibra acrilica fueron de 74.23 %y

71.98 % respectivamente.
En la tabla 3 se presentan los resultados de grado de blanco y porcentaje de

remision (presentados en las ecuaciones del capitulo 2.2 de las muestras que

fueron llevadas al tratamiento con plasma.
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Tabla 3. Resultados de grado de blanco

74.0500

71.8200

73.60

71.96

0.0546

73.9000

71.8400

0.0552

0.0006

74.75

71.97

0.0546

74.5500

71.9850

0.0545

0.0000

Con el dato obtenido de K/S corregido (capitulo 2.2), el cual no registra un
cambio de valor significativo, se concluye el hecho de que si existiera una
mejora en cuanto a la intensidad de color del tejido con tratamiento plasma con
respecto al tejido que no recibié tratamiento con plasma, ésta variacién no seria
un indicativo de un cambio en grado de blanco del tejido después del
tratamiento plasma; en la tabla 4 se puede observar el incremento porcentual

del orden de 0.33 % en el grado de blanco del plasma.

Tabla 4. Incremento porcentual de grado de blanco

74.16

En la tabla 5 se encuentran los resultados de las K/S corregido (llamado asi
porque se obtiene de la diferencia que existen entre el cambio de intensidad de
color del tejido tefido con respecto al tejido lavado) dato con el cual se observa
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el valor de intensidad de color para las muestras después de la tintura y

después del proceso de lavado.

Tabla 5. Resultados de K/S a 640 nm

36.4645

28.84 0.8237 35.1758 0.5431
27.27 0.9150 32.7186 0.6371
27.83 0.8803 32.2660 0.6558
25.06 1.0661 29.4221 0.8470
27.14 0.9249 31.0906 0.7094

Con los resultados obtenidos en la tabla 5 se deduce que mientras que la

(K/S)*"™ corregido de las muestras que fueron tratadas con plasma y

posteriormente tefidas a 30 y 40 °C es mayor en el orden de 8.80 y 2.92 %,

esto no tiene el mismo comportamiento para las muestras que fueron tratadas y

tefidas posteriormente a 50 °C, ya que para este caso la (K/S)

640nm

corregido

de las muestras sin tratamiento plasma es 10.44 % mayor que la que tiene

tratamiento con plasma.
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Tabla 6. Diferencia porcentual de K/S entre tejidos con y sin tratamiento plasma

8.80 %

0.6371 | 0.6558 2.92%

0.7921 | 0.7094 -10.44 %

En la tabla 6 se muestra la diferencia porcentual entre los valores de K/S
corregido de los tejidos con tratamiento plasma y los que no recibieron el

tratamiento.

Para cada estudio cinético se obtuvieron diferencias significativas de los valores
de (K/S) corregido. Sin embargo estos resultados mostraron un cambio de
tendencia; los resultados de (K/S) corregidos en las tinturas a 30 y 40 °C fueron
mayores para las muestras de tejidos tratados con plasma, presentando una
diferencia porcentual de 8.80 y 2.92 %, lo cual indica una mayor intensidad de
color en las muestras tratadas con plasma con respecto a las muestras que no

tuvieron ningun tratamiento.

5.3 Espectrofotometria UV-Visible

Los lavados fueron realizados de acuerdo a los detalles experimentales
presentados en el capitulo 4.4, y los bafos residuales resultantes del proceso
de lavado fueron caracterizados mediante la técnica de espectrofotometria UV-
visible con el equipo Shimadzu UV-1800. Para la determinacion de la
concentracion de colorante en los bafos se trabajo a la longitud de onda de 654
nm correspondiente al pico de maxima absorbancia del espectro general del

colorante en el medio de dispersion.
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Los resultados de la concentracion de colorante en los bafios residuales del
primer jabonado se presentan en la tabla 7 muestran la cantidad de colorante
(Cl Basic Blue 3; 51004) desprendido después del jabonado con detergente
(Laventin EE-BL), a partir de las muestras acrilicas previamente tefidas
siguiendo el proceso de lavado descrito en el capitulo 4. A partir de la cantidad
desprendida se deduce el porcentaje de colorante (Cl Basic Blue 3; 51004) que

gueda en el tejido después del jabonado.

Tabla 7. Resultados obtenidos del bafio residual de jabonado

0.3605 4.3127 35.60 2.9697 0.3450
0.3165 3.7934 44.40 3.7143 0.3035
0.3585 4.2900 38.20 3.1541 0.3432
0.2717 3.2651 42.60 3.5595 0.2612
0.2145 2.5898 47.05 3.8781 0.2072
0.1858 2.2513 55.80 4.6587 0.1801

En la tabla 7 se observan los resultados de la cantidad de colorante que fue
desprendido de cada tira después del jabonado, concluyendo de esto que para
los tejidos que fueron tefiidos a 30 °C se desprende un 12.02 % mas de
colorante de la tira que no fue tratada. Para el caso de los tejidos que fueron
tefidos a 40 y 50 °C, también se observa que la cantidad de colorante
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desprendido de las tiras que no fueron tratadas con plasma es mayor que la
cantidad que se desprende de las tiras que si recibieron el tratamiento con
plasma, teniendo una diferencia porcentual de 23.89 y 13.07 %

respectivamente.

Posteriormente fueron realizados cinco aclarados, para determinar la cantidad
de colorante que se queda fijada en cada tira después del lavado y los

aclarados.

Tabla 8. Resultados de total de colorante en tejidos después del quinto aclarado

8.9595( 2.9697 0.3315 0.8479 0.0946 0.2368

40.31
8.9475] 3.7143 0.4151 0.7412 0.0828 0.3323
8.865 | 3.1541 0.3558 0.8106 0.0914 0.2643

23.21
8.865 | 3.5595 0.4015 0.6720 0.0758 0.3257
8.96 |3.8781 0.4328 0.5212 0.0582 0.3747

23.18
9.11 | 4.6587 0.5114 0.4544 0.0499 0.4615

En la tabla 8 se muestran los resultados al finalizar los cinco aclarados, para las
tres tinturas isotérmicas. Se puede observar que las tiras de tejido de fibra
acrilica tratadas con plasma retienen mayor cantidad de colorante que las tiras

gue no recibieron el tratamiento. En los tres casos, todas las muestras de
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tejidos de fibra acrilica tratadas con plasma liberan menor cantidad de colorante

que las muestras de tejido que no fueron tratadas.

De acuerdo al calculo de las ecuaciones 3, 4 y 8, se puede obtener la tabla 9
con los datos de: agotamiento de colorante en el bafio (% E), determinacién del
grado de fijacion del colorante sobre la fibra (% F) y la eficiencia global de

fijacion del colorante (% T).

Tabla 9. Resultados de grado de fijacion del colorante sobre la fibra, eficiencia global de fijacion de colorante.

Estos resultados indican que, aun cuando la eficiencia global del colorante es
mayor en los tejidos tratados con plasma, el porcentaje de fijacion tiene un
comportamiento contrario, lo que significa que en los tejidos no tratados con
plasma existe un mayor porcentaje de fijacion con respecto a los tejidos que
fueron tratados por plasma. Para este caso es considerable mencionar que el
efecto originado por el plasma es una mayor adsorcion de colorante en los

tejidos tratados con plasma; y es precisamente este efecto el que origina que
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haya una mayor migracion de colorante en los tejidos tratados con plasma y en

consecuencia menor porcentaje de fijacion.

5.4 Evaluacion de las propiedades de mojado

En la tabla 10 se muestra el comparativo en el aumento de las propiedades de

mojado de los tejidos de fibra acrilica después del tratamiento con plasma.

Tabla 10. Control de repetividad del ensayo de propiedades de mojado

En la tabla 10, se puede observar el incremento de las propiedades de mojado
principalmente en las muestras tratadas con plasma corona durante 28
segundos. Se puede observar que el tiempo de adsorcion de gota de glicerina
en un tejido acrilico previamente tratado con un tratamiento largo de plasma es
7 veces mas rapido que para un tejido no tratado, y que a tratamiento corto de
plasma (7 segundos), se absorbe la gota de glicerina 4 veces mas rapido. Esto
nos indica una mejora de las propiedades hidrofilicas de las fibras acrilicas al

tratarlas con plasma atmosférico de aire.
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Esta evolucion de las propiedades de mojado ha de estar puesta en paralelo
con los resultados de agotamiento de bafio en el proceso de tintura. Al tener
una fibra con mayor hidrofilia, se aumenta la hidrofilia y la afinidad del colorante

con la fibra es mayor.

También se puede hacer notar que el tiempo de absorcion de gota para estos
tejidos es muy corto y que por este motivo se considera que tampoco es
recomendable la prueba de medicion de angulos de contacto estatico con

glicerina, debido a que la gota se absorbe muy rapidamente.

5.5 Microscopia electronica de barrido

Se llevo a cabo el estudio morfolégico de las muestras de tejido de fibras
acrilicas no tratadas y tratadas con plasma (28 s), siguiendo los detalles
experimentales descritos en el capitulo 4.6. En las muestras de tejido
analizadas, se puede observar el efecto de ablacion que tiene el tratamiento

con plasma sobre las mismas, logrando con esto la limpieza de sustancias de

acabado.

Figura 12. Micrografiia de tejido de fibra acrilica. (a) Sin tratamiento plasma. (b) Con tratamiento plasma.
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Siguiendo el mismo filamento en cuanto al tejido tratado y al no tratado por
plasma, se utilizd6 la microscopia electronica para estudiar la influencia del
tratamiento de plasma en la morfologia de las fibras acrilicas, sin embargo
morfolégicamente no existen cambios en la superficie del tejido que puedan
explicar por qué la adsorcion de colorante en los ensayos de tintura es mayor
en los tejidos tratados con plasma; en esta situacion se propone la utilizacion de
otra técnica de caracterizacion (XPS), para demostrar que la mejora de
capacidad de absorcién esta ligada a la formaciéon de grupos funcionales
originados por la incidencia del plasma en el tejido como grupos oxigenos,

carboxilos [40].

En las micrografias (figura 13) se observa la presencia de crateres causados
por el tratamiento por plasma, alrededor de los cuales se observan fibras
fundidas, es esta situacion una de las causas del por qué las muestras no
tratadas con plasma tienen una menor capacidad de adsorcién de colorante al
final de la tintura, en este trabajo de investigacion no se llegd a explicacion que
determine el por qué se presenta ente comportamiento, motivo por el cual se

propone para estudios posteriores.

Figura 13. Crateres formados por el tratamiento con plasma durante 28 segundos.
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El tratamiento por plasma ha de ser un compromiso entre la eficiencia de la
mejora de adsorcién del colorante y de la preservacién de la integridad del
tejido, motivo por el cual se considera recomendable analizar el tejido por medio
de pruebas mecanicas y verificar que no haya una disminucion de propiedades

mecanicas del tejido de fibra acrilica.

5.6 Corte de secciones transversales

Para comprobar la adsorcién del colorante en la superficie de los tejidos de fibra
acrilica se hicieron cortes transversales y se observaron por microscopia optica.
En la figura 14 se puede observar la difusion anular del colorante en la

superficie de la fibra.

Figura 14. Corte transversal de tejidos de fibra acrilica tefiidos.

Sin embargo, la cuantificacion de la profundidad de penetracion del colorante
dentro de la fibra acrilica no se pudo llevar a cabo por los limites fisicos de los

equipos utilizados.

Para remediar estos problemas y hacer una correlacion entre el colorante

adsorbido por las fibras, los datos de reflectancia en la superficie y la
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profundidad de adsorcion del colorante por las fibras, se decidio realizar la
disolucion de las fibras acrilicas en DMF, considerando en todo momento para

el andlisis de los resultados que estabamos en presencia de tintura anular.

5.7 Determinacion de la absorbancia de la disolucion de la fibra
acrilica tefida

Se llevo a cabo la determinacion de la absorbancia de la disolucion en DMF de
la fibra acrilica tefiida y lavada por medio de espectrofotometria UV-Vis para
cuantificar la cantidad de colorante dentro de la fibra después de los procesos

de tintura y de lavados y correlacionarlo con los ensayos anteriores.

Abs
n
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Figura 15. Espectrofotometria UV- Vis de los tejidos de fibra acrilica disueltos en DMF.

La figura 15 muestra los espectros de absorbancia de cada muestra de tejido de

fibora acrilica disuelto en DMF, los valores se absorbancia a 651 nm
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correspondiente al pico de maxima intensidad de absorcién se reportan en la
tabla presentada a continuacion.

Tabla 11. Resultados de Absorbancia a 651 nm de la disolucién de fibra acrilica en DMF

-2.1912 %
0.9106
1.2110

-4.7894 %
1.1530
2.0140

-24.9752 %
1.5110

En los resultados de absorbancia de las tres tinturas isotérmicas se aprecia que
las muestras disueltas en DMF que no fueron tratadas con plasma tienen una
mayor concentracion de colorante incorporada a la fibra con respecto a las

muestras que fueron tratadas por plasma.

Se llevo a cabo un comparativo entre los resultados obtenidos de absorbancia
de las muestras de fibra acrilica disueltas en DMF y los valores de (K/S)
corregidos obtenidos del analisis de colorimetria, los cuales se presentan en la
tabla 12.
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Tabla 12. Comparativo de resultados entre (K/S) corregido a 640 nm vs Absorbancia a 651 nm

Con estos resultados se efectlo una grafica de (K/S) corregido a 640 nm vs

absorbancia a 651 nm de muestras disueltas en DMF, representada en la figura
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Figura 16. Grafico de (K/S) corregido vs Absorbancia a 651 nm de fibra acrilica disuelta en DMF.
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En la figura 16 se observa una excelente correlacion lineal entre los valores de
(K/S) corregidos de los tejidos tefiidos y lavados, respecto a la cantidad total de
colorante en la fibra. La correlacion entre ambos parametros esta representada
por la recta de regresion lineal de la ecuacion: Absorbancia = 3.2675 x (K/S)cor.
— 0.8308 con un coeficiente de correlacion de 0.9407, lo cual demuestra el rigor
de los resultados experimentales.

En la tabla 13 se muestran los resultados tabulados del porcentaje de colorante
adsorbido durante la tintura respecto a la absorbancia a 651 nm de la fibra

acrilica disuelta en DMF.

Tabla 13. Porcentaje absorbido a final del ensayo de tintura vs Absorbancia a 651 nm de la disolucion de fibra acrilica
en DMF

La tabla 13 fue graficada para observar de mejor manera la tendencia de estos

resultados en una grafica por puntos porcentuales de colorante adsorbido
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durante el ensayo de tintura respecto a la absorbancia a 651 nm de la
disolucion de fibra acrilica en DMF.
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Figura 17. Grafico de porcentaje de colorante adsorbido al final del ensayo de tintura vs Absorbancia a 651 nm de la
disolucion de fibra acrilica en DMF.

En la figura 17 se presenta el grafico de porcentaje de colorante adsorbido
durante la tintura respecto a la absorbancia a la longitud de onda de maxima
absorbancia de 651 nm de la disolucion de fibra acrilica en DMF.

En la tabla 14 se tabul6 el porcentaje de fijacién de colorante en el tejido de
fibra acrilica después del lavado respecto a la absorbancia a 651 nm de fibra
acrilica disuelta en DMF, lo cual se representa graficamente en la figura 30 en
donde se muestra la tendencia del porcentaje de fijacidbn para los tejidos

tratados y no tratados.

60



Tabla 14. Tabulacion del porcentaje de fijacion de colorante en tejidos de fibra acrilica lavados respecto a la

absorbancia a 651 nm de la disolucion de fibra acrilica en DMF.

Absorbancia a 651 nm de fibra
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Figura 18. Grafico de porcentaje de fijacion de colorante en tejidos de fibra acrilica después de lavado vs
Absorbancia a 651 nm de la disolucién de fibra acrilica en DMF.
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Se grafico en la figura 18 el porcentaje de colorante adsorbido al final del
ensayo de tintura con respecto a la absorbancia a 651 nm de fibra acrilica en
DMF, con base en este grafico se concluye el hecho de que a mayor adsorcion
de colorante al final del ensayo de tintura existe una mayor fijacion del colorante

en los tejidos de fibra acrilica.

5.8 Espectroscopia de fotoelectrones generados por Rayos X (XPS)

Se estudié la composicion quimica relativa en la superficie de los tejidos de
fibra acrilica con y sin tratamiento por plasma, por medio de XPS llevado a cabo
(en Universitat Politécnica de Catalunya. Departamento de Ingenieria Textil y
Papelera con el apoyo técnico de Cédric LABAY. Técnico de grado superior -
Personal de soporte a la recerca en la UPC y Doctorando en la UPC de
Terrassa). En éste analisis representado en las tablas 15 y 16 se observo un
incremento en el porcentaje de nitrégeno y principalmente de oxigeno en las
muestras tratadas con plasma lo cual origina sitios de enlace en la superficie de

las fibras acrilicas.

Tabla 15. Muestras de tejidos de Fibra Acrilica no tratados

13.9 111 11.9

9.6 9.1 10.0 9.6
1.4 1.9 0.6 1.3
75.1 78.0 77.5 76.87

Tabla 16. Muestras de tejido de Fibra Acrilica tratados con plasma
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Tabla 17. Comparativo de muestras con y sin tratamiento plasma

El tratamiento largo con plasma de baja temperatura (28 s) origina la formacion
de crateres en la superficie del tejido; llegando a fundir algunos de los
filamentos de éste, por lo cual es recomendable profundizar en el estudio de los
cambios positivos 0 negativos que puede sufrir el material debido a la presencia
de estos microcrateres. La eleccion de las condiciones de plasma tiene que ser
un compromiso entre el rendimiento que puede aportar el tratamiento con
plasma a nivel de adsorcion de colorante en el proceso de tintura y la integridad
fisica de la muestra. Es importante mencionar que si el tratamiento con plasma
originara una disminucion de propiedades mecanicas del material se puede
realizar un tratamiento mas corto logrando de igual manera la mejora de las
propiedades de mojado e incrementando el agotamiento de bafio en el proceso

de tintura sin afectar fisicamente la fibra acrilica.

El uso del plasma en los tejidos de fibra acrilica antes del proceso de tintura
origina una mayor adsorcion de colorante en la etapa de tintura,
independientemente de la temperatura a la cual se lleve el proceso. Es
evidente que, conforme se incrementa la temperatura dentro del rango de
trabajo limitado por la temperatura de transicion vitrea para evitar cambios en el
tejido, el tejido adsorbe mas colorante. Sin embargo Puesto que, esto se
comprueba de acuerdo a los resultados obtenidos de la disolucién de fibra
acrilica en DMF existe una mayor concentracion de colorante adsorbido en las

muestras que no fueron tratadas con plasma.

Por otro lado, haciendo un comparativo en cuanto a los tejidos que fueron

llevados al proceso de tintura a 30 y 40 °C se puede concluir que los tejidos
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tratados con plasma y posteriormente tefiidos a 30 °C absorben mayor cantidad
de colorante que los tejidos que se llevaron al proceso de tintura a 40 °C sin
tratamiento plasma, éste resultado podria ser una herramienta interesante a
nivel industrial, debido a que se estaria utilizando menos energia por el hecho
de trabajar a una temperatura préxima a la temperatura ambiente y obtener

una mayor absorcion resultados de absorcién de colorante.

La aparicion de los crateres en la superficie origina la diferencia en la capacidad
de adsorcion de los tejidos de fibra acrilica pre-tratados con plasma con
respecto a los no tratados.

En los resultados de XPS, el nitrégeno y el silicio en presencia del oxigeno
estan formando grupos binarios los cuales hacen mas reactiva la superficie del
tejido de fibra acrilica para reaccionar con el colorante. Estos resultados, llevan
a lograr una importante aportacioén al sector industrial, debido a la disminucién
en el consumo de energia por el hecho de trabajar a una temperatura proxima a
la temperatura ambiente, asi como a la utilizacion de menor cantidad de
colorante logrando resultados 6ptimos de intensidad de color en los tejidos de

fibra acrilica, resultados no reportados anteriormente en literatura.
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CAPITULO 6

CONCLUSION

Se observé que el grado de blanco de los tejidos de fibra acrilica estudiados no
se ve afectado por causa del tratamiento con plasma, por tanto la intensidad de
color en los tejidos tratados con plasma con respecto a los no tratados no

depende de una variacion en el grado de blanco.

Hemos demostrado que, la fibra acrilica tratada con plasma adsorbe mas
colorante durante el proceso de tintura, por lo que, durante el proceso de
lavado, cede mas colorante al medio receptor, que la fibra no tratada, lo que
supone que el colorante tiene mas tendencia a quedarse en superficie de las
fibras acrilicas con tratamiento por plasma. Esto concluye el hecho de que
puede ser utilizada una menor concentracion de colorante en el proceso de
tintura de fibras tratadas con plasma para lograr una correcta intensidad de
color, siendo este un factor positivo a nivel industrial debido al ahorro de

colorante en los procesos de tintura.

Al aumentar la temperatura de tintura, se reducen los porcentajes de diferencia
de colorante fijado después del lavado entre las muestras tratadas y sin tratar
con plasma. Para evidenciar los efectos de un tratamiento plasma deben

realizarse las tinturas a temperaturas proximas a la temperatura ambiente.

Topograficamente no existen cambios en la superficie del tejido que puedan
explicar por qué la adsorcién de colorante en los ensayos de tintura es mayor
en los tejidos tratados con plasma; en esta situacion lo que se puede proponer
para seguir la linea de investigacion y futuros ensayos es la utilizacion de otras

técnicas de caracterizacion como la Espectroscopia de fotoelectrones emitidos
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por Rayos X (XPS), para demostrar que la mejora de capacidad de adsorcién
esta ligada a la formacién de grupos funcionales originados por la incidencia del

plasma en el tejido como grupos oxigenos, carboxilos, etc.

El incremento de nitrégeno vy silicio en presencia del oxigeno estdn formando
grupos binarios los cuales hacen mas reactiva la superficie del tejido de fibra
acrilica para interaccionar con el colorante, ocasionando mayor retencion del

mismo en la superficie.

La excelente correlacion obtenida entre los valores de absorbancia y de K/S

confirma el rigor de las determinaciones experimentales.
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GLOSARIO

Adsorcion: Proceso de atraccion de las moléculas o iones de una sustancia en la superficie de
otra, siendo el tipo mas frecuente el de la adhesion de liquidos y gases en la superficie de los
sélidos.

Azina: Cada uno de los compuestos quimicos heterociclicos hexagonales de caracter
aromatico, caracterizados por presentar uno o varios atomos distintos entre los cuales
necesariamente se encuentra el nitrégeno. Se obtiene por condensacién de la hidrazona con un
compuesto que presente radicales carbonilo.

Azo: Cualquiera de los numerosos compuestos aromaticos organicos que contienen el grupo
cromoforo divalente —N=N-. Se forman por reduccién alcalina de compuestos nitro.

Cromoéforo: Parte o conjunto de atomos de una molécula responsable de su color. También
se puede definir como una sustancia que tiene muchos electrones capaces de absorber energia
o luz visible, y excitarse para asi emitir diversos colores, dependiendo de las longitudes de onda
de la energia emitida por el cambio de nivel energético de los electrones, de estado
excitado a estado fundamental o basal.

Dimetilformamida: es un compuesto organico de formula (CH3)2-N-CHO. Comunmente
abreviado como DMF (aunque este acronimo también se usa a veces para el dimetilfurano),
este liquido incoloro es miscible en agua y la mayoria de componentes organicos. El DMF es
utilizado como disolvente para reacciones quimicas.

Filamento: Hilo flexible o rigido
Grado de blanco: Cuantificacidn de la blancura de un textil
Hidrofilo: Absorbe faciimente la humedad o el agua

Potencial zeta: describe la intensidad del campo eléctrico estatico de la capa doble en el limite
entre el grano y el fluido (plano de corte). Es utilizado para evaluar nano particulas

Temperatura de transicion vitrea: En esa temperatura el polimero aumenta
su densidad, dureza y rigidez, ademas su porcentaje de elongacion disminuye de forma
drastica. Punto intermedio de temperatura entre el estado fundido y el estado rigido del material.

Tenacidad: Maxima tensién que soporta un hilo sin romperse

Tensoactivo: Producto quimico que se agrega a los detergentes para disminuir la tensién
superficial para disminuir la fuerza de adhesion de las particulas a una superficie.
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