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INTRODUCCION.

En la industria se presentan a veces problemas en las tinturas de f-
bras de poliester que son dificiles de resolver y producen lamentables
pérdidas de tiempo. La causa de ello es, en algunos casos, la estructura
cristalina de las fibras (1). Estas, cuando estdn excesivamente cristali-
zadas hacen que sea mas lenta la difusién de los colorantes, y al mismo
tiempo disminuye la capacidad de absorcién por los mismos, con la con-
siguiente reducciéon del rendimiento de la tintura previamente calcula-
do, ademéas de producir efectos secundarios, como son la disminucion de
la solidez de las tinturas a determinados tratamientos. Este problema se
agrava, cuando existen en un tejido fibras de poliester de diferentes par-
tidas, que, en caso de tener distinta cristalinidad, producird diferentes
grados de absorcién del colorante, originando en aparicién de barrados.

La densidad depende directamente del grado de cristalinidad de las fi-
bras, ya que las distancias intermoleculares en las zonas cristalinas son méas
pequefias que en las amorfas. Por lo tanto, conociendo la densidad se
puede tener una idea de su cristalinidad y a la vez de su comportamien-
to con los colorantes dispersos. El grado de cristalinidad también puede
medirse, principalmente, por Rayos X y andlisis espectral en zona de
infrarrojos, (2), (3) y (4), pero de los tres métodos, el més asequible
para los laboratorios de las industrias quizi sea el de la determinacién
de la densidad, ya que para los otros dos, se necesitan aparatos costosos
y técnicos especializados. Creyéndolo asi se pretende en este trabajo, dar
las instrucciones necesarias para determinar densidades por el método
de la «columna gradiente de densidadesy adaptado em nuestros Labora-
torios para las fibras de poliester. '

En principio se midieron densidades con un picndometro para sélidos,
utilizando benceno como medio para determinar el volumen, siguiendo
las instrucciones de la obra de anélisis del Dr. Algerino (5), debiéndose
de abandonar dicho sistema porque los resultados eran muy poco repro-
ducibles. De los distintos métodos para determinar densidades, el que cree-
mos mas eficaz por su sencillez y rapidez operativa, es el de la «colum-
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na gradiente de densidad», introducido por Linderstron-Lang (6) y utili-
zado por numerosos autores (1), (7), (8) y (9), con diferentes fines. Di-
cho método da determinaciones hasta con una aproximacién de == 0,0002.

Su fundamento estriba en colocar en la parte inferior de una probe-
ta graduada un liquido y en la parte superior otros menos denso y mis-
cible con el anterior, creando de algim modo un gradiente de densidades
lineal a lo largo de la columna. Para ello se siguieron las instrucciones
de Tung y Taylor (10) como se describe a continuacién.

PARTE EXPERIMENTAL.

Material, — Fibra rizada y cortada suministrada por RODIACETA
de 1,5, 3 y 6 deniers.

Aparatos. — Probeta graduada de 250 6 500 c. c.,, provista de tapbn
esmerilado, y material suficiente para montar un aparato como se in-
dica en la figura 1 (10). Soplete de oxigeno o gas, para construir los flo-
tadores. :

»
P sron -

Fig. 1 Fig. 2

Disolventes. — Tetracloruro de carbono y clorobenceno rectificados y
secados con clorure célcico.

Procedimiento. — Una vez construido el aparato como se indica en
la figura 1, se preparan dos disoluciones de densidades 1,37 y 1,39 (dens.
fibra poliester 1,38) con los liquidos indicados y se colocan en cantida-
des iguales, y suficientes para llenar la probeta, en los vasos A y B res-
pectivamente. El liquido del vaso B cae a la columna a través de un sifén
con velocidad uy; al bajar de nivel el Hquido del vaso B, se crea un des-
nivel con respecto al A, con lo cual el liquido del ‘A pasa al B a través
del otro sifén con velocidad u;. En el vaso B se coloca el agitador para
mezclar bien los liquidos, que dan lugar a una gama creciente de den-
sidades que se trasvasa a la columma. Calibrando las velocidades de los
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liquidos por medio de una llave emplazada en el segundo sifon, de tal
manera que Uy == 2 uy se obtienen gradientes lineales que es precisa-
mente lo que se persigue.

" La columna asi dispuesta se calibra con flotadores de densidad cono-
cida. Estos se construyen soplando tubo de vidrio de tal manera que se
obtengan esferitas de unos 3 mm. de didmetro; la densidad de estas es-
feritas se determina colocdndolas en la probeta de la balanza de Mhor,
a la que sc le ha afiadido un liguido de densidad parecida a ellas. Con
otro liguido miscible con el anterior, pueden servir los citados anterior-
mente, se puede aumentar o disminuir la densidad hasta que las esferas
se mantengan en el seno de la disolucién. Entonces se procede a intro-
ducir el inmersor de la balanza anotando los resultados, tomados siem-
pre a la temperatura que indica el termémetro del inmersor. La densi-
dad de las esferitas puede modificarse a capricho raspandolas. sobre una
lima previamente mojada con agua.

Preparacion de las fibras.— Se secan a vacio (0,1 mm. de Hg) du-
rante 24 horas y a continuacién se hierven a vacio con una mezcla de
tetracloruro de carbono y clorobenceno de densidad parecida a la de las
fibras, con objeto de eliminar las burbujas de aire. Se dejan reposar en
esta solucién unas 4 horas y se afiaden a la columna calibrada mante-
niéndolas durante el tiempo necesarioc para que se estacionen. Los re-
sultados se calculan interpolando entre dos flotadores de densidad cono-
cida, figura 2. La experiencia debe hacerse a la misma temperatura que
la de calibracién de los flotadores.

RESULTADOS Y DISCUSION.

- Para cada tipo de fibra se han realizado cuatro o cinco ensayos y los
resultados se resumen en la tabla siguiente:

1,56 deniers 3 deniers 6 deniers

Dens. desv. dens. desv. dens. desv.

1,3797 4 00002 13799 — 00010 13820  + 0,0000
1,3792 —0,0003 1,3810 0,0001 13817 — 0,0003
1,3803 -+ 0,0008 1,3813 0,0004  1,3822 0,0003
13790 —00005 1,3815 0,0006 1,3823 0,0003

13819  0,0001

Suma 5,5182 0,0018  5,5937 00021 69101  0,0009
Media 1,3809 + 0,0004 1,3809  + 0,0005 1,3820  + 0,0002

Como puede observarse, la reproduccién de los resultados es bastante
buena, llevando como error medio de una determinacién aislada los que
se indican en la tabla.

Debe advertirse, que para obtener buenos resultados es necesario pre-
parar el gradiente de densidades con mucho cuidado y sobre todo am-
bientar las fibras en los liquidos empleados, antes de afiadirlas a la co-
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lumna, a fin de eliminar posibles causas de error. De esta forma, las fi-
bras llegaran antes al equilibrio, pues la caida de las mismas por la co-
lumna es muy lenta; ademas, es muy posible que las moléculas de di-
solvente adheridas a la superficie del filamento sean dificil de intercam-
biar, a pesar de que los liquidos que se usan no presentan afinidad por el
poliester.

Segtin Miller y Willis (2), las fibras de tereftalato de polietileno tienen
en estado amorfo una densidad de 1,34 y cristalizadas al méaximo una
de 1,41, resultando por consiguiente un margen de 0,07 para diferenciar
su grado de cristalinidad. De esto se deduce que las densidades del po-
liester, aunque solamente se obtengan hasta la tercera cifra decimal su-
pone un 1'% en la cristalinidad, més que suliciente para fines industria-
les. Por otra parte, no se considera necesario el obtener resultados mejo-
res que los que figuran en éste trabajo, porque se tendrian que hacer
mayor ntmero de medidas y quedaria limitada la aproximacién por el
poder de resolucién de la columna.

Estas técnicas pueden hacerse extensivas a cualquier tipo de fibra, te-
niendo en cuenta su naturaleza para modificar algunos puntos segin
convenga. ’

En resumen, por el método de la «Columna gradiente de densida-
des» pueden determinarse densidades de fibras con tanta exactitud como
permita el poder de resolucién de la columna. Pueden considerarse como
resultados 6ptimos los encontrados para la fibra de 6 deniers que supo-
nen un error de 0,15 por mil.
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