Tintura de lana Hercosett 57

con colorantes Lanasol
por los Dres. J. Cegarra, J. Ribé, A. Riva v L. Aizpurug, Ing.

RESUMEN

Lana Hercosett 57 es la denominacion que se da a la lana que ha sido some-
tida a un acabado inencogible por medio de la aplicacion de una resina de polia-
mida-epiclorhidrina.

Se estudia la influencia de diferentes variables que intervienen en el sistema
tintéreo, sobre la absorcién y reaccion de los colorantes reactivos. o-bromo-acril
sobre lana Hercosett 57. Se sigue un tipo de planificacion de experiencias segiin
un plan central rotatorio compuesto que permite establecer ecuaciones a super-
ficies de respuesta para absorcion y reaccion en funcion de las T variables elegidas
que son: tiempo, temperatura, pH, concentracion de producto auxiliar, Albegal B
y concentracion de colorante.

Se analiza la influencia de cada variable y las interacciones entre ellas.

SUMMARY

Hercosett 57 Wool is the denomination given to the wool that has been sub-
mitted to a shrink resistant finish by the application of a polyamide-epichlorohy-
drin. The influence of different variables intervening in the dyeing system on the
absortion and the reaction of the -bromine-acrylamide reactive dyes on Hercosett
57 wool. A type of planning of experiences is followed after a composite rotatable
central desing allowing to establish equations or surfaces of response for the absor-
tion and reaction in function of the 5 varigbles chosen which are: time, temperature,
pH, concentration of the auxiliary product Albegal B and the concentration of
the dye.

The influence of each variable and the interactions between them are analyzed.

RESUME

Laine Hercosett 57 est la dénomination donnée & la laine qui a été soumise
a un finissage irrétrécissable moyennant Uapplication d’une vésine de polyamide-
épichlorhydrine.

On étudie U'influence de différentes variables qui interviennent dans le systéme
de teinture, sur U'absortion et la réaction des colorants réactifs a-bromo-acrylamide
sur la laine Hercosett 57. On suit un type de planification d’expériences suivant
un “plan central rotatif composé” qui permet d’établir des équations ou surfaces
de réponse pour U'absortion et la réaction en fonction des T variables choisies qui
sont: le temps, la température, le pH, la concentration de produit auxiliaire Albegal
B et la concentration de colorant.

On analyse linfluence de chaque variable ainsi que les interactions entre
elles-mémes.
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INTRODUCCION

Desde el lanzamiento al mercado de los colorantes reactivos para lana han
ido apareciendo un gran nimero de comunicaciones en donde se tratan, bien as-
pectos fundamentales del mecanismo de enlace de dichos colorantes con la fibra
de lana, o bien problemas derivados de la aplicacién de dichos colorantes sobre
esta fibra. Los trabajos efectuados por A. N, Derbyshire y G. R. Tristam, J. Shore,
F. Osterloh, H. Zahn y colaboradores, R. S. Asquith, H. Zollinger y H. Baum-
mann, entre otros, constituyen un exponente de los estudios efectuados sobre los
aspectos fundamentales del enlace quimice de estos colorantes con la fibra de lana;
de otra parte, W. Mossimann, A. Biihler y R. Casty, J. D. M. Gibson, D. M. Lewis
y 1. Seltzer, han publicado diferentes aspectos relacionados con la aplicacién de
dichos colorantes sobre la fibra de lana. El comportamiento de los colorantes reac-
tivos para lana sobre la fibra de lana parcialmente modificada por tratamientos
oxidantes y reductores fue estudiado por H. Zabn y P. F. Rouette (1), mostrando
el notable efecto que presenta la lana parcialmente reducida sobre la reaccién de
los colorantes de tipo vinilsulfona y acrilamido; Gibson Lewis and Seltzer, (2)
estudiaron el efecto que producian diferentes tratamientos inencogibles sobre lana
con la fijacién del colorante aplicado por ¢l método de fulardado aimacenado en
frio. En ambos trabajos se estudia la reactividad de las lanas tratadas como un
aspecto mas entre los diferentes temas tratados, pero sin abordar el problema en
su totalidad.

Desde hace algunos afios, €l S.I.L. ha promocionado la denominada lana
Hercoset 57, obtenida mediante un tratamiento de cloracién 4cida seguido de un
recubrimiento de una resina compuesta de poliamida y epicloridrina; esta fibra,
denominada lana Hercoset 57, estd caracterizada por impartir a las prendas con
ella confeccionadas una elevada inencogibilidad frente a los lavados en méquinas
automadticas; dado que las condiciones en las que se efectiian estos lavados son
scveras, se requiere el uso de colorantes de elevada solidez el lavado vy ello ha
casi obligado a la aplicacion de los colorantes reactivos. Es un hecho conocido
industrialmente, que la lana Hercoset 57 presenta ciertas dificultades en la tintura
para obtener tinturas igualadas; diversas recomendaciones de aplicacién han sido
publicadas por las productoras de colorantes, en donde se preconizan Jos proce-
dimientos mdas adecuados para la tintura de esta fibra con colorantes reactivos
para lana; sin embargo, al menos que conozcamos, el estudio de la tintura de la
lana Hercoset 57 con colorantes reactivos no ha sido objeto de un planteamiento
sistemdtico, ni de publicaciones referentes al mismo 'y por ello hemos creido
oportuno que, dadas la novedad e importancia de este tipo de fibra y la poca
documentacién existente referente a su comportamiento tintéreo, un estudio de este
tipo podria ser de interés en los momentos actuales. El presente trabajo tiende
pues a analizar la influencia de las diferentes variables que intervienen en el siste-
ma tintéreo sobre la absorcién y reaccion de un determinado tipo de colorantes
reactivos para lana, los colorantes Lanasol de Ciba-Geigy, a fin de tener un cuadro
lo mas completo posible de la evolucién y condicionamiento de este sistema tin-
téreo.

Para efectuar este estudio y poder obtener ¢l maximo de informacién al menor
costo, se ha empleado un sistema de planificacién diferente al que es usual en los
estudios tintéreos. Siguiendo los sistemas empleados en biologta, agricultura y
muchas otras ciencias y técnicas, entre ellas la industria quimica, hemos utilizado
uno de los métodos indicados por W. G. Cochran y G. M. Cox (3), en su obra
«Experimental Designsy» para llevar a cabo la planificacién de este trabajo, estu-
diando dos resultados a través de una superficie de respuesta de un polinomio
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cuadrético, que nos permite conocer la influencia de las variables principales
y de sus interacciones, en relacién a la absorcién y reaccién de los colorantes
Lanasol con la lana Hercoset 57.

PLANIFICACION DE LAS EXPERIENCIAS

Existen unos cuantos métodos para la planificacién de experiencias usando
modelos de planes factoriales; el método elegido depende de la informacién reque-
rida. En nuestro caso, al emplear variables de tipo cuantitativo tales como tempe-
ratura, pH, tiempo de tintura, concentracién de productos, etc., se ha elegido un
tipo de planificacion que nos puede dar el valor de la absorcién o reaccién del
colorante reactivo sobre lana como respuesta en funcién de un polinomio cuadra-
tico, generalmente representado por:

X k
Yu = B0 + 2B1 X;u + EBin?u —{—szj XiuXiu
i=1 1=1 i<

En este polinomio, «Y» representa la respuesta buscada; B, es el término inde-
pendiente del polinomio que contiene las variables X, en forma lineal y cuadratica,
siendo u = 1,2,3, ... n observaciones en el experimento factorial y X, el nivel del
factor «Y» en la observacion u.

El experimento debe de planificarse de acuerdo con determinados criterios
para que sea facil el cdlculo posterior de los coeficientes del polinomio. Para ello,
Box y Hunter (3) proponen la idea de la rotacionalidad y por ello, dentro de los
planes factoriales, €l mds empleado es el conocido como «plan central rotacional
compuesto». Las caracteristicas de estos planes permiten que, una vez determinada
la superficie de respuesta, se puedan determinar por célculo, todos los valores
dentro de la misma que no han sido encontrados experimentalmente; por otra
parte, un ajuste de este tipo no permite efectuar extrapolaciones por céleulo,
y cuando éstas se efectlian, deben de ser posteriormente confirmadas por la expe-
rimentacién. La resolucion de un plan central rotacional compuesto lleva consigo
varias étapas que han sido descritas en la literatura especializada y que pueden
encontrarse en la obra de W. G. Cochran y G. M. Cox «Experimental Designs»
o en la de Owens y Davis «The Designs and Analysis of Industrial Experimental»
(4) a las cuales remitimos a los interesados en este modelo para planificar las expe-
riencias. Las variables elegidas para el estudio del proceso de tintura de la lana
Hercoset 57, con los colorantes Lanasol, fueron las siguientes: temperatura pH,
tiempo de tintura, concentracién de Albegal B y concentracién de colorante. El
disefio de un plan central rotacional compuesto con cinco variables esta compuesto
de 32 experiencias; los niveles de las variables 'y sus valores reales, para cada uno
de los colorantes elegidos se presentan en la Tabla I, apareciendo la planificacién
de cada una de las experiencias en las Tablas IT y III.

TABLA 1
Niveles _
Variables Amarillo Lanasol 4G Azul Lanasol 3G
—2 I 0 I 2 —2 I 0 1 2
Tiempo (minutos) 30 45 60 75 90 5 20 35 50 65
Temperatura ¢C 30 45 60 75 90 30 45 60 75 90
pi 4 4,75 55 625 7 4 4,5 s 55 6
Concentracién Albegal B
@ s.p.f) 0 0,75 1,5 225 3 1 1,25 1,5 1,75 2
Concentracién colorante
- s.p.f.) 05 1 1,5 2 2,5 0,25 0,75 1,25 1,75 2,25
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EXPERIMENTAL

Lana, colorantes y productos auxiliares

Para las tinturas se empled hilado de lana Hercoset previamente descrudado
con éter, alcohol y agua. Como colorantes se emplearon el Amarillo Lanasol 4G
y el Azul Lanasol 3G, dos de los elementos de la tricromia recomendada por Ciba-
Geigy para la tintura de la lana. Se usé Albegal B como agente de igualacién para
la tintura, sulfato aménico y é4cido acético como reguladores del pll y sulfato
sédico como igualador. :

Equipo

Las tinturas fueron efectuadas en un Tin-control (Renigal) al cual se le aplicd
un termostato Struers para obtener un control preciso de la temperatura.

Las determinaciones colorimétricas se efectuaron en un espectrofotémetro
Beckman DU.

La determinacién de los coeficientes del polinomio, asi como el estudio esta-
distico del ajuste de la ecuacién hallada a los valores experimentales fue efectuada
con un calculador Hewlett Packard 2.114-A. Se hizo uso del trazador de dicho
calculador para obtener las graficas.

Tinturas

Las tinturas se¢ efectuaron sobre madejas de lana Hercoset 57 de 1 gr. Los
pardmetros constantes fueron:
[
Relacién de bafio 1/100
Sulfato aménico 4 9, sobre peso de fibra
Sulfato sédico 7 Y% sobre peso de fibra

Cada experiencia fue efectuada tal como se indica en las Tablas IT y T1T1.

Determinacion del colorante

Una vez finalizada la tintura se determind el colorante absorbido y reaccio-
nado en la fibra.

El colorante absorbido se evalud en el bafio residual, al que sec adiciond piri-
dina para formar una solucién al 25 .

Para evaluar el colorante reaccionado se efectuaron repetidas extracciones
de la lana Hercoset 57 tefiida, con solucién de piridina al 25 9, y a ebullicién
durante 10 minutos y hasta que la muestra no eliminaba mas colorante; el coloran-
te asi determinado corresponde al retenido por la fibra y que no ha reaccionado
con ella. Por simple célculo entre el colorante inicial, el del bafio residual y €l no
reaccionado con la fibra, se dedujo el colorante reaccionado.

RESULTADOS

Los resultados experimentales obtenidos para el colorante absorbido y reac-
cionado, Tabla V, permitieron el cédlculo de los coeficientes del polinomio de la
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TABLA 1I

Plan de experiencias para el Amarillo Lanasol 4G

Tempe- Conc. Conc.
Exper. Tiempo ratura pH Albegal tintura

1 45 45 4,75 0,75 2

2 75 45 4,75 0,75 i

3 45 75 4,75 0,75 i

4 75 75 475 0,75 2

5 45 45 6.25 0.75 1

6 75 45 6,25 0,75 2

7 45 75 6,25 0,75 2

8 75 75 6,25 0,75 1

9 45 45 4,75 2,25 1
10 75 45 4,75 2,25 2
11 45 75 4,75 2,25 2
12 75 75 4,75 2,25 1
13 45 45 6.25 225 2
14 75 45 6.25 2,25 1
15 45 75 6,25 2,25 1
16 75 75 6,25 2,25 2
17 30 60 5,5 1,5 1,5
18 90 60 5.5 1.5 1.5
19 60 30 5.5 1,5 1,5
20 60 90 5,5 1.5 1,5
21 60 60 4 15 1.5
22 60 60 7 1.5 1.5
23 60 60 5.5 0 1.5
24 60 60 55 3 LS
25 60 60 5,5 L5 0.5
26 60 60 5.5 1,5 2,5
27 60 60 5.5 1,5 1,5
28 60 60 5.5 1,5 1,5
29 60 60 5.5 15 1,5
30 60 60 5.5 1.5 L5
31 60 60 5.5 1,5 1,5
32 60 60 5.5 L5 1,5
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TABLA 111

Plan de experiencias para el Azul Lanasol 3G

P.

ne Tiempo
1 20
2 50
3 20
4 50
5 20
6 50
7 20
8 50
9 20
10 50
11 20
12 50
13 20
14 50
15 20
16 5¢
17 65
18 65
19 35
20 35
21 35
22 35
23 35
24 35
25 35
26 35
27 35
28 35
29 35
30 35
31 35
32 35

Albegal Colorante
Temperatura pH concen. concen.
45 4.5 1,25 1,75
45 4,5 1,25 0,75
75 4,5 1.25 075
75 4,5 1,25 1,75
45 5.5 1,25 0,75
45 5.5 1,25 1,75
75 5.5 1,25 1,75
75 5.5 1,25 0,75
45 4,5 1,75 0.75
45 4,5 1,75 1,75
75 4,5 1,75 175
75 4.5 1,75 0,75
45 5.5 1,75 1,75
45 5.5 1,75 0,75
75 55 1,75 0,75
75 5.5 1,75 1,75
60 5 1,50 1,25
60 S 1,50 1,25
30 S 1,50 1,25
90 5 1,50 1,25
60 4 1,50 1,25
60 6 1,50 1,25
60 5 1 1,25
60 S 2 1,25
60 5 1,50 0,25
60 5 1,50 2,25
60 5 1,50 1,25
60 5 1,50 1,25
60 5 1,50 1,25
60 5 1,50 1,25
60 5 1,50 1,25
60 5 1,50 1,25
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superficie de respucsta segin las ecuaciones establecidas para ello; los valores
de estos coeficientes para la respuesta «colorante absorbido» y «colorante reac-
cionado», expresados en 9, del colorante inicial, se indican en la Tabla IV.

TABLA 1V
* Coeficientes Amarilio Lanasol 4G Azul Lanasol 3G .
del Polinomio  Absorbido Reaccionado Absorbido Reaccionado
B, 77.2368 26.4005 86.9101 26.9488
B, 2.3483 3.1150 2.8975 4.3200
B, 12,1592 20.4408 9.0076 16.3593
B, —4.9916 —0.9016 8.2493x10™2 6.5833x10—2
B, —6.3708 —2.6400 -—3.3125 —1.5833
B; —0.3291 —3.3250 1.9858 —3.7125
B, —0.4918 3.9544x102 —0.9846 0.4489
B, —0.1443 4.1482 —-0.6922 3.3874
B, —0.5168 5.9544x1072 3.2822x107 —0.4764
B, —0.7930 0.8432 —5.5923x10™2 —(.2088
B;; —0.7130 0.4057 —1.5047 0.4536
B, —0.3737 2.1412 —0.7337 2.1137
B, —0.9974 —0.4137 —{.3537 0.5475
B, 0.7374 —0.4225 —9.5000x102 0.1162
Bi; —0.7025 0.6074 0.8737 0.3475
B,, 1.2087 —0.5987 3.3751x1072 0.5200
B 1.9937 —0.8050 0.7025 —1.0887
B.; —1.6437 —2.9350 —0.6137 —2.0500
By, 0.8250 -—0,1399 —0.7050 —0.5000
By —1.7075 —0.3950 8.6249x10— —0.4962
B, 1.3125 0.4087 1.3750 0.4925

* Variables en este orden:

X, = Tiempo
X, = Temperatura
X, == pH

X, - - Concentracién de Albegal B
X; — Concentracién de colorante

Mediante las ecuaciones obtenidas se calcularon los valores de la respucsta
en cada condicién experimental, los cuales aparecen conjuntamente con los deter-
minados experimentalmente en la Tabla V.

Como ejemplo del tipo de ecuaciéon empleada y del anélisis del ajuste obtenido
por la superficie de respuesta a los valores obtenidos, se cita la del colorante
reaccionado del Amarillo Lanasol 4G.

Y. = 26.4005 + 3.1150 x, + 20.4408 x, — 0.9016 x; — 2.6400 x, — 3.3250 x5 +

1+ 0.0395 x; + 4.1482 X + 0.0595 X, + 0.8432 x; 4+0.4057 x: + 2.1412 x,
Xe — 04137 x; xs— 04225 %, x, + 0.6074 x, x; — 0.5987 x, x5 — 0.8050
Xy X4 — 2.9350 %, x;, — 0.1399 x, x, — 0.3950 x; x5 4+ 0.4087 x, X;

Analisis de la varianza
Reaccidén
Coeficiente de correlacion multiple = 0.999321
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Grados Suma de Cuadrado F

Tabulada

libertad cuadrados medio F 19, S
Términos grado 1 5 10.712,9 2142,58 7323,11 11 5,05
Términos grado 2 15 763,453 50,8969 173,96 9,72 4,62
Desviacién ajuste 6 13,3594 2,2265 7,610117 10,7 4,95
Error experimental 5 1,46289 0,2925
Variacién total 31 11,491,2

Los términos de primer grado son altamente significativos.
Los términos de segundo grado son altamente significativos.

La aproximacion del ajuste es muy buena segin indica el coeficiente de
correlacion miltiple. El andlisis de la varianza nos indica ademés que podemos
aceptar la ecuacién como ley del fenémeno a un nivel de significacion del 99 %.

TABLA V
Amarillo Lanasol 4G Azul Lanasol 3G
n.° Color. Absorb. Color. Reac. Color.  Absorb. Color. Reac.
Exper. Exp. Calc. Exp. Calc. Exp. Calc. Exp. Calc.
1 76,55 77,23 10,54 10,63 73,05 74,18 10,56 10,19
2 78,78 79,78 14,44 15,06 79,49 80,06 15,82 16,60
3 95,48 94,36 58,37 57,93 94,70 92,89 48,78 47,94
4 96,64 95,67 58,2 57,56 97,88 97,94 48,06 48,00
S 61,39 63,77 13,13 13,94 75,90 75,69 14,53 14,12
6 59,8 62,33 12,9 13,52 83,40 85,06 13,76 14,17
7 81,56 81,97 41,92 41,48 94,21 93,49 37,02 35,81
8 91,71 92,44 66,05 66,14 98,41 97,13 63.11 63,04
9 49,5 49,93 8,76 9,29 64,44 64,47 12,41 13,00
10 €6,93 67,51 11,71 12,05 78,13 80,03 13,87 15,20
il 84,89 83,35 39,94 39,22 90,58 90,09 32,42 32,13
12 89,9 88,68 60,82 60,62 90,66 89,62 52,83 53,68
13 45,87 47,83 7,52 8,05 68,95 70,07 6,74 6,96
14 48,64 50,92 8,02 9,08 67,77 68,31 14,67 16,03
15 79,19 79,35 49,68 49,68 87,70 85,88 42,70 42,44
16 71,73 78,04 46,22 46,03 94,93 94,97 44,62 45,11
17 71,19 70,57 20,26 20,32 75,87 717,21 14,95 16,51
18 81,52 79,96 33,39 32,78 90,08 88,8C 36,00 33,79
19 57,2 52,34 4,16 2,11 69,59 66,16 9,46 7,80
20 98,29 100,97 82,36 83,87 98,70 102,19 72,10 73,22
21 83,01 85,15 27,98 28,44 87,13 86,91 25,57 24,91
22 69,5 65,18 25,83 24,83 86,96 87,24 25,16 25,17
23 88,56 86,80 35,16 35,05 83,09 93,35 28,09 29,28
24 61,74 61,32 24,92 24,49 80,29 80,10 24,78 22,95
25 76,29 75,04 35,66 34,67 74,50 76,96 36,91 36,19
26 74,65 73,72 20,92 21,37 87,29 84,90 21,25 21,34
27 717,09 77,23 26,65 26,40 87,01 86,95 26,37 26,95
28 77,09 77,23 27,17 26,40 87,01 86,95 26,08 26,95
29 77,32 77,23 26,34 26,40 86,81 86,95 27,68 26,95
30 77,59 77,23 26,06 26,40 86,81 86,95 27,05 26,95
3 76,46 77,23 25,64 26,40 87,12 86,95 27,32 26,95
32 75,7 77,23 26,01 26,40 87,02 86,95 26,55 26,95

% sobre colorante inicial.

DISCUSION

Dado que para el andlisis de las variables principales y de sus interreacciones
es necesario €l fijar las magnitudes de las que permanecen constantes, sc adoptd
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el criterio de elegir las condiciones correspondientes al punto central de las expe-
riencias de cada colorante, que fueron las siguientes:

Amarillo Lanasol 4G Azul Lanasol 3G
Temperatura 80°C 60°C
Tiempo 60 minutos 35 minutos
pH 55 5
Albegal B 1,59 s.pf. 1.59% s.pf.
Colorante 1,59, s.pf. 1,25 9, s.ptf.

Al estudiar el efecto de cada variable. ésta abarca todos los valores del
campo experimental y las otras los correspondientes al punto central de la expe-
riencia. De acuerdo con esto, las gréaficas correspondientes a las figuras del texto
han sido efectuadas en relacion a los valores constantes de las variables, escogiendo
las correspondientes al punto central.

VARIABLES PRINCIPALES
Temperatura

El efecto de la temperatura en la absorcién y reaccién del colorante con la
lana Hercosett 57 puede verse en la Fig. 1 para ambos colorantes y para los valores
del punto central de las demds variables.

Podemos apreciar, que en las condiciones citadas, la absorcién es casi una
funcién lineal de la temperatura y que la relacion entre la temperatura y la reac-
cién es del tipo potencial, para ambos colorantes. Se observa que mientras para
bajas temperaturas, por ejemplo 50°C, la diferencia entre absorcién y reaccion es
grande, 50 y 60 9, de colorante inicial para amarillo y azul respectivamente, a ailtas
temperaturas, por ejemplo a 90°C, esta diferencia es menor, del orden del 15 9,
y 259, para el amarillo y azul respectivamente. Esto es 16gico ya que un deter-
minado agotamiento no supone una proporcionalidad en la reaccién porque ésta
es mucho 'méas ienta y ademds su dependencia de la temperatura es mucho mas
acentuada.

Tiempo

El efecto del tiempo puede observarse en la Fig. 2 tomando las demds varia-
bles los valores del punto central. Ambas, absorciéon y reacciéon aumentan al
aumentar el tiempo. La absorcién alcanza el equilibrio en un tiempo de 70 minutos
para e Amarillo Lanasol 4G y en unos 50 minutos para el Azul Lanasol 3G
(téngase en cuenta que las condiciones constantes varan de uno a otro colorante),
mientras que la reaccién estd adn en el periodo cinético debido a las condiciones
elegidas.

pH

La influencia del pH aparece en la Fig. 3, tomando las otras variables los
valores del punto central.

En el Amarillo Lanasol 4G el efecto de un aumento del pH, es disminuir la
absorcién; la reaccidn disminuye también como consecuencia del descenso de la
absorcién.
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El Azul Lanasol 3G, no experimenta un notable efecto del pH en la absor-
cidn ni en la reaccién, al menos dentro del campo de pH estudiado. Para ambos
colorantes apreciamos una marcada diferencia del comportamiento tintéreo de la
lana Hercoset 57 respecto de la lana normal ya que en esta fltima, hemos podido
apreciar una gran sensibilidad de la absorcién de la variaciéon del pH.(5)

La diferencia de comportamiento entre lana normal y lana Hercoset 57 inten-
tamos explicarla de la forma siguiente:

Segin experiencias efectuadas (6) la lana normal fija mayor cantidad de
icido al estado en equilibrio que la lana Hercoset 57, lo cual es indicativo de que
el numero de grupos basicos combinables en la lana es algo superior a los exis-
tentes en la lana Hercoset 57. Ello puede ser debido a que la Jana Hercoset 57
se somete en su manufacturacién a un bafio de cloracion dcida que ademés de
los efectos sobre la tension superficial de la fibra produce un aumento del conte-
nido de grupos acidos formados por la rotura de enlaces disulfuro y peptidicos (7).
Segun esto, la lana Hercoset 57 puede presentar un contenido de grupos aminos
libres inferior a la lana normal a consecuencia de la formacién de puentes salinos
entre grupos amino y grupos acidos formados en la cloracion. La existencia de
menos cantidad de grupos amino libres capaces de ionizarse, unida a la presencia
del catién acetidinio aportado por la resina Hercoset, explica la menor absorcion
de 4cido por este tipo de lana.

En lo que se refiere a absorcidon de colorante, la lana normal a pH fuertemente
acido estd ionizada en la forma

NH;
Lana
COOH

En estas condiciones el colorante es fuertemente atraido por la lana, y por tanto
la absorcion es elevada. Al aumentar el pH disminuye la carga positiva de la
lana, y pasado ei punto isoeléctrico predomina la carga negativa producida por la
ionizacién de los grupos 4cidos; con esta carga negativa de la lana el colorante
es menos atraido y la absorci6n es menor.

En la lana Hercoset 57 la ionizacién producida por una variaciéon de pH
debe producirse en el mismo sentido que en la lana normal pero debe ser menor
a causa, como ya hemos indicado, de la menor proporcién de grupos aminos
libres. Debido a ello se produce un ligero descenso de absorcion al aumentar el
pH. Pero la absorcion del colorante estd mucho mas influenciada por la presencia
del catién acetidinio en la resina, cuya fuerte carga positiva no es afectada por la
variacion del pH. Esta carga positiva es capaz no sdlo de contrarrestar la existen-
cia del mayor nimero de grupos acidos en este tipo de lana sino que ademas
ejerce una fuerte atracciéon del colorante que es absorbido por la resina; se crea
asi un mayor gradiente de concentracién de colorante en la superficie de la fibra
que facilita su difusion hacia el interior, difusion que por otra parte vienc facilitada
por existir menos puentes disulfuro en este tipo de lana. Todo ello hace que en
la absorcion de colorante por la lana Hercoset 57 el efecto producido por una
variacién de pH sea mucho menos acusada, y que ademds la Jana Hercoset pre-
sente mayor absorcién de colorantecque la lana normal.

Albegal B

El Albegal B es un compuesto anfotérico capaz de reaccionar con el colo-
rante y con la lana, recomendado por Ciba-Geigy como agente igualador en la
tintura de la lana con colorantes Lanasol.
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Ha sido indicado por varios autores (8) y (9) que el Albegal B presenta un
punto éptimo de concentracién en su aplicacion, por debajo y por encima del
cual la absorcién del colorante disminuye; estos resultados también han sido con-
firmados en nuestras experiencias (5).

Los resultados obtenidos sobre lana Hercoset 57 al variar la concentracién
de Albegal B, Fig. 4, son diferentes a los hallados para lana sin tratar, pudiéndose
apreciar en ambos colorantes cémo disminuye la absorcién y la reaccién al-aumen-
tar la concentracion de Albegal B. Consideramos que esta diferencia de comporta-
miento puede explicanse como consecuencia de la mayor velocidad de absorcién
de la lana Heroset 57 que hace innecesaria la accion del Albegal B para aumentar
ésta, tal como ocurre en la lana normal, produciéndose a mds elevadas concentra-
ciones de Ailbegal B, bien un mayor bloqueo de los grupos catiénicos de la resina
de poliamida epiclorhidrina, con la consiguiente disminucioén de la absorcién del
colorante por la lana Hercoset 57, un efecto solubilizante del colorante en la
micela del Albegal B, formada al aumentar la concentracién de este producto en
la solucién tintbrea.

Colorante

La influencia de la variacion de la concentracidén de colorante en la absorcion
se muestra en la Fig. 5. El resto de condiciones fueron los indicados anteriormente
para €l punto central.

En las condiciones elegidas vemos que para el Amarillo Lanasol 4G no
decrece marcadamente la absorciéon al aumentar el 9, de colorante hasta concen-
traciones de aproximadamente 1,7 9,; a partir de esta concentracién aparece una
tendencia de disminucién de Ja absorcion.

El Azul Lanasol 3G presenta un comportamiento diferente y parece que para
aumentos de colorante, cuando la concentracion de éste no es muy clevada, aumen-
ta la absorcion.

La reaccién, sin embargo, decrece bastante rapidamente al aumentar la con-
centracion de colorante, lo cual prueba que las condiciones en las que se hicieron
las graficas no son las adecuadas para conseguir un buen grado de reaccién, en
especial en el Azul Lanasol 3G donde existe gran diferencia entre el colorante
absorbido y reaccionado.

Interacciones

Cuando los efectos de las variables principales son conocidos, podemos estu-
diar la respuesta obtenida cambiando simultdneamente dos variables y verificar
si las leyes generales del fendmeno son todavia seguidas o si se producen cambios
en ¢l comportamiento cuando cambian los niveles de las otras variables.

Los siguientes ejemplos ilustran este tipo de analisis.

Temperatura-pH

Las Figs. 6 y 7 obtenidas para el Amarillo Lanasol 4G y Azul Lanasol 3G
con ¢l resto de condiciones a los valores del punto central muestran que tanto la
absorcidén como la reaccién aumentan cuando la temperatura aumenta y el pH
decrece. El efecto del pH es mas marcado a bajas temperaturas en la absorcion
y a altas temperaturas en la reaccion para el Amarillo Lanasol 4G, mientras que
para el Azul Lanasol 3G no aparece una diferencia notoria del efecto del pH a
las diferentes temperaturas, y tal como vimos al estudiar el efecto del pH, la
influencia de éste es poco marcada.
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Temperatura-Albegal B

Las Figs. 8 y 9 fueron obtenidas para et Amarillo Lanaso! 4G y el Azul l.ana-
sol 3G respectivamente.

Para todas las temperaturas estudiadas el efecto del Albegal B es disminuir
la absorcién y reaccidon del colorante por la fibra. El efecto es el mismo en ambos
colorantes. Queda pues establecido que para cualquier temperatura ¢l Albegal B
presenta un comportamiento diferente en la tintura de la lana Hercoset 57 respec-
to al que tiene en a tintura de Ja lana normal.

Temperatura-Colorante

El comportamiento de los colorantes Amarillo Lanasol 4G y Azul Lanasol 3G
se muestra en las Figs. 10 y 11 respectivamente.

Para ambos colorantes, la absorcion presenta diferente comportamiento segin
sea la temperatura de tintura. Asi, para temperaturas bajas, un aumento de la
concentracién de colorante parece suponer un aumento en la absorcidén, mientras
que ésta disminuye al aumentar la concentracién de colorante si se tifie a tem-
peraturas elevadas.

La reaccién, no obstante, tiende a decrecer con un aumento de la concen-
tracién de colorante para cualquier temperatura, pero mis marcadamente para
temperaturas elevadas.

Albegal B-pH

Las Figs. 12 y 13 se obtuvieron para los colorantes Amarillo Lanasol 4G
y Azul Lanasol 3G respectivamente.

Observamos que en general tanto Ia absorcién como la reaccién disminuyen
con un aumento del pH pero de forma poco pronunciada en ambos colorantes;
tnicamente en el caso del Azul Lanasol 3G se observa un ligero aumento de la
absorcién al aumentar el pH para concentraciones bajas de Albegal B. Debe te-
nerse en cuenta que las graficas son tedricas y que por ello algunas lineas de
absorcién rebasan el 100 9.

Albegal B-Colorante

Las Figs. 14 y 15 fueron obtenidas para los colorantes Amarillo Lanasol 4G y
Azul I.anasol 3G.

En el Amarillo Lanasol 4G 1la absorcién disminuye con un aumento de la
concentraciéon de colorante, pero la influencia de esta concentracion de colorante
es menos pronunciada conforme aumenta la proporcion de Albegal B en el baiio.
La reaccién disminuye claramente con un aumento de colorante en el bafio y con
el aumento de la concentracién de Albegal B.

En el Azul Lanasol 3G si bien la tendencia observada en la reaccién es simi-
lar al comportamiento del colorante amarillo, la absorcién en cambio presenta
un comportamiento diferente, tal como ya se vio al analizar la influencia de la
concentracién de colorante. Para concentracién baja de colorante, un aumento
de ésta produce un aumento de absorcidn, pero a partir de un valor de concen-
tracién de colorante de aproximadamente 1,59, s.p.f. el efecto es disminuir la
absorcion al aumentar el procentaje de colorante. Esto se da con la misma inten-
sidad para todas las concentraciones de Albegal B ensayadas.
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Concentraciéon de Colorante-pH

Las Figs. 16 y 17 muestran la interaccion de colorante-pH para los dos
colorantes estudiados, Amarillo Lanasol 4G y Azul Lanasol 3G.

Conocemos ya que ¢l efecto del pH es mds marcado en el colorante amarillo
que en el azul. En el primero vemos ahora ademds, que el pH influye mas acen-
tuadamente si la concentracién de colorante es elevada. En el colorante azul €l
efecto del pH sigue apareciendo muy poco significativo sea cual sea la concentra-
cién del colorante. :

La reaccién, como consecuencia de lo que ocurre en la absorcién, desciende
con un aumento del pH y mds claramente para concentraciones elevadas de colo-
rante en el Amarillo Lanasol 4G. En el Azul Lanasol 3G se observa esta misma
tendencia a partir de concentraciones de colorante de 1,25 9, aproximadamente.

CONCLUSIONES

Las que se pueden inferir de este estudio son:

La planificacion de experiencias tintéreas mediante un plan rotacional com-
puesto, permite estudiar los procesos tintéreos complejos con un reducido nimero
de experiencias, obteniéndose una superficie de respuesta que se adapta perfec-
tamente a los valores experimentales y que puede considerarse como representativa
del fenémeno estudiado.

En la tintura de la lana Hercoset 57 con colorantes acrilamido se ha podido
apreciar los siguientes efectos principales:

La temperatura es la variable mas significativa del proceso, y tanto la absor-
cidén como la reaccion aumentan rapidamente con un aumento de la temperatura.
a pesar de que la reaccidn, a temperaturas bajas, representa un bajo porcentaje
respecto de la absorcion.

En lana Hercoset 57, la variacién del pH influye de forma menos marcada
que en la lana normal variando la intensidad de la accién con los colorantes
empleados. Un aumento de pH sapone un descenso en la absorcién. La reaccién
disminuye ligeramente como consecuencia del descenso de absorcion, pero los
valores relativos de colorante reaccionado respecto a colorante absorbido aumentan
ligeramente con un aumento del pH.

El efecto del Albegal B en la tintura de la lana Hercoset 57 es también dife-
rente del que se produce en la de la lana normal. Un aumento de la contraccién
de Albegal B produce siempre un descenso de la absorcidon y reaccién de los
colorantes por la lana Hercoset 57 debido, probablemente a la mayor reactividad
de ésta, a un efecto de blequeo del Albegal B sobre los grupos catidén activos de
la lana Hercoset 57 o a un efecto de solubilizacién del colorante en la micela del
Albegal B. La concentracién de colorante influye de manera que un aumento de
ésta hace descender la absorcién y reaccidn, especialmente cuando se sobrepasan
determinados valores de concentracién de colorante.

Interacciones

Temperatura-pH: El aumento de absorcidon con un descenso de pH es mas
.marcado a bajas temperaturas mientras que en la reaccién el efecto es mas apre-
ciable a temperaturas altas.
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Temperatura-Albegal B: Un aumento de la concentracién de Albegal B hace
disminuir la absorcién en todo el campo de temperaturas estudiado, en particular
a tempenaturas bajas; la reaccién disminuye ligeramente pero con tendencia a esta-
bilizarse.

Temperatura-Colorante: Sobrepasar ciertos valores de concentracion de colo-
rante, absorcidn y reaccidén tienden a disminuir; el efecto es mas claro a tempe-
raturas altas.

Albegal B-pH En general absorciéon y reaccion disminuyen con un aumento
de pH para cualquier concentracién de Albegal B.

Albegal B-Colorante: Absorcién y reaccidn tienden a disminuir con un au-
mento de concentracién de colorante y de Albegal B. La influencia de la concen-
tracion de colorante es menos acusada a medida que aumenta la proporcién de
Albegal B.

Concentracion de colorante-pH: El efecto del pH en la absorcion, adn siendo
débil, es mds acentuado a concentracién de colorante elevada. Este efecto es mds
claro en el colorante Amarillo Lanasol 4G que en el Azul Lanasol 3G.
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Fig 6 Absorcion y reaccion del Amarito Lanasol 4G a diferentes condiciones de pH y lerperalera
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