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0.1 Resumen

Se ha termofijado un tejido de poliéster en diferentes condiciones de tempera-
tura (180° y 200°C) y tiempo (30,45 y 60 seg). Del sustrato inicial y de los sustratos
termofijados, se han determinado: el peso molecular, el grado de blanco, la cristali-
nidad, la temperatura efectiva del tratamiento deducida a partir de la endoterma pre-
via a la fusién (PEP), el tiempo critico de disolucién y la fuerza de contraccién. De
los resultados obtenidos se ha deducido que la temperatura efectiva del tratamiento
aumenta con el tiempo de termofijado y que en esta operacién no desaparecen las
diferencias estructurales presentes entre la urdimbre y la trama del tejido inicial. Por
otra parte, se indica que la medida del PEP y del TCD permite conocer si las diferen-
cias en el comportamiento de un articulo termofijado se deben a que esta operacion
se ha aplicado irregularmente, o a diferencias estructurales ya presentes con ante-
rioridad a este tratamiento. También debe sefialarse la existencia de excelentes co-
rrelaciones lineales entre la variable tiempo y los parametros microestructurales, asi
como entre estos, con la particularidad de que los valores correspondientes a 180°C
y a 200°C se agrupan en torno a lineas claramente diferenciadas.

VAN Resumen de la Tesina, dirigida por el Prof. J. Gacén, presentada por el Lic. F. Bernal
en la Facultad de Ciencias Quimicas de la Universidad de Barcelona. Publicado en
el Bull. Scient. |.T.F., 1985, vol. 14, n?® 53.

(*) Dr. Ing. Joaquin Gacén Guillén. Sub-Director de Investigacion de este Instituto y
Jefe de su Laboratorio de ‘Polimeros Textiles'’. Catedratico de “Polimeros Textiles”
de la E.T.S.I.I. de Terrassa.

{(**} Dr. Ing. José M? Canal Aries. Catedrético de Tintorerfa de la E.V.1.T.I. de Terrassa.

{(***}  Dr.-Ing. Arin Naik Kardile. Jefe de los Laboratorios de “Estructuras Textiles Laminares
y “Microscopia Textil”’, de este Instituto. Profesor Titular de Universidad (U.P.C.).

(****) Licenciado en Ciencias Quimicas Fernando Bernal S4nchez. Laboratorio de *‘Polimeros
Textiles”’, de este Instituto.

BOL. lNTEXTAR, 1986, N? 85 23



Structural parameters of polyester heatset at different
temperatures and times

0.2 Summary"

A polyester fabric has been heatset at different temperatures (180° and 200°C)
and times (30,45 and 60 sec). The molecular weight, whiteness degree, crystallinity,
effective temperature of the treatment, dissolution critical time and the crimping force
-were measured in both the original and final sustrates.

Results show that the effective temperature of the treatment increases to-
gether with the heatsetting time and also that the structural differences between warp .
and weft of the original fabric do not dissapear in this operation. On the other hand,
the measurement of PEP and DCT makes it possible to know whether the differ-
ences in the behaviour of heatset fabric are due to the irregular application or, else,
to the structural differences already existing before the treatment.

An excellent linear correlation between time and the microstructural parameter has
been found. The values at 180°C and 200°C follow clearly differentiated paths.

Paramétres structuraux du Polyester thermofixé a
différentes températures et temps.

0.3 Résumé

On a thermofixé un tissu de polyester & différentes conditions de température
(180° et 200°C) et temps (30, 45 et 60 sec). Du substrat initial ainsi que des substrats
thermofixés, on a déterminé: le poids moléculaire, le degré de blanc, la cristaliinité,
ta température effective du traitement déduite a partir de 'endotherme préalable 3
la fusion {PEP}, le temps critique de dissolution et ia force de retrait. Des résuitats
obtenus on a déduit que la température effective du traitement augmente avec le
temps de thermofixage et que pendant cette opération ne disparaissent pas les dif-
férences de structure présentes entre la chaine et la trame du tissu initial. D’autre
part, on indique que la mesure du PEP et du TCD permet de connaitre si les différen-
ces dans le comportement d’un article thermofixé sont dues au fait que cette opéra-
tion a été appliquée irréguliérement, ou a des différences de structure déja présentes
avec antériorité a ce traitement. |l faut aussi I'existence d'excellentes corrélations
linéaires entre la variable temps et les paramétres microstructuraux, de méme que
entre ceux-ci, avec la particularité que les valeurs correspondant & 180°C et a 200°C
s’agroupent autour de lignes bien différenciées.

1. INTRODUCCION

Las anomalias que ocasionalmente se presentan en el comportamiento de los
~ tejidos de calada de poliéster termofijados pueden derivar, si son de suficiente mag-
nitud, en situaciones conflictivas de dificil resolucién cuando se desconocen los mo-
tivos de las irregularidades. Estos motivos pueden residir en las diferencias de es-
tructura fina que presentan los correspondientes sustratos como consecuencia de
que la fibra no ha sido fabricada en condiciones homogéneas, de los tratamientos
previos al termofijado, o de que esta operacidon se ha realizado en condiciones no
constantes en cuanto a sus variables, de las que las méas importantes son la tempe-
ratura, el tiempo y la “‘sobrealimentacién’’ (tension o distension).
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Las anomalias que se presentan se refieren al comportamiento en el proceso
textil, sobre todo en la tintura, y a las que aparecen a lo largo de su vida util. Estas
anomalia$ se deben siempre a las diferencias de estructura fina que resultan de des-
viaciones suficientemente importantes en los procesos de fabricacion de la fibra o
* en el tratamiento de ésta a lo largo del proceso textil. ‘

Si la estructura fina del poliéster es la principal de las propiedades de los articu-
los termofijados, es evidente el interés por estudiar su modificacion en funcién de
las variables del proceso, asi como la influencia de las interacciones de las variables
correspondientes en los valores de los pardmetros que la caracterizan.

En este primer estudio se ha prescindido de la variable sobrealimentacion y se
ha procedido a termofijar un tejido de hilo multifilamento de poliéster a dos niveles
de temperatura y a tres niveles de tiempo. Su interés radica en que el termofijado
se ha realizado en condiciones industriales y en que la informacion que se espera
obtener puede ayudar sustancialmente a valorar las diferencias de estructura que
resultan de la caracterizacion de sustratos objeto de comparacién, como consecuencia
de un comportamiento irregular.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1 Materia prima.

Como materia prima se ha emplz:ado un tejido preparado con hilo multifilamen-
to de poliéster, en el que el titulo de la urdimbre era de 74/24 y el de la trama 167/30
(dtex/no. filamentos). La densidad del tejido era de 53,2 hilos/cm, por urdimbre
y de 28,4 pasadas/cm, por trama. La masa laminar era de 109 g/m?.

2.2 Tratamientos

2.21 Descrudado

El articulo anteriormente descrito se sometié a un descrudado a 40°C durante-
30 minutos en un bafio que contenia 2 g/| de Sandopan BE (Sandoz) y 2 g/I de fos-
fato trisodico.

Al descrudado le sigui6 un secado a 100°C, resultando un encogimiento global
del 11%. : ¢

2.22 Termofijado

El termofijado se realizé horizontalmente sobre tejido plano en una rame indus-
trial de dos campos (Fontanet, S.A.), con una sobrealimentacion del 9% por trama
y del 0% por urdimbre. Las condiciones de tiempo y temperatura fueron las sefiala-
das en la Tabla 1.

TABLA 1
Condiciones de termofijado
Sustrato Temperatura (°C} Tiempo {segundoas)

1 180 30
2 180 45
3 180 6C
4 200 ) 30
5 200 45
6 200 60
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De las sobrealimentaciones indicadas y de las dimensiones de los tejidos termo-
fijados resulta que la trama pudo encogerse libremente y que la urdimbre estuvo so-
metida a un esfuerzo de traccion-en la operacion de termofijado.

2.3 Caracterizacion del polimero
2.31. Peso molecular

El peso molecular de algunos de los sustratos se ha determinado por viscosime-
tria de una disolucion al 0,5% en una mezcla de fenoli/tetracloroetano (1/1 en pe-
s0}. A partir de la viscosidad especifica se ha calculado la viscosidad intrinseca ()
segln-la férmula

(1 + 147 )% —1
[n] =
0,35

A partir de la viscosidad intrinseca se ha deducido el peso molecular medio nu-
mérico haciendo uso de la formula #: 1 = 1 27x 104 (M )08

2.32 Grado dé blanco

La eventual degradacion térmica que el polimero haya podido experimentar en
la operacion de termofijado se ha evaluado a través del grado de blanco de la fibra.

Este parametro se determiné en el aparato Elrephomat(Zeiss) que corresponde
a un colorimetro digital con esfera integradora. El grado de blanco se calculd hacien-
"do uso de la formula de Berger 3.

~W=Ry+3 Rz—3 Rx

en la que Rx, Ry y Rz son los valores de las reflectancias indicadas en las instruccio-
nes cuando se emplea el iluminante D-65. Cuanto mayor es el valor W mas blanco
es el sustrato y menor el ataque térmico por él experimentado.

. 2.4 Caracterizacion de la estructura fina de la fibra

2.41 Calorimetria diferencial

Se ha utilizado un equipo Perkin Eimer DSC-2. A partir de los termogramas re-
sultantes se ha determinado la temperatura a la que se presenta el maximo del pico
correspondiente a la endoterma previa a la fusiéon {PEP) que resulta de la cristaliza-
cién secundaria que se produce en el termofijado.

Se calenté en el intervalo de 323-583 K a una velocidad de 20 K/min. Con una
sensibilidad de 1 mcal/s a plena escala se consigui6 una buena definicion de la en-
doterma previa con un ruido de fondo aceptable. Mediante un segundo sefializador
o “plumilla’ se detectd y registrd, a una sensibilidad inferior (5 mcal/s}, la endoter-
ma de fusion.

2.42 Densidad -

La densidad se midi6 por flotacién en una columna de gradiente de densidades
de la firma Davenport. A partir de los valores de ia densidad se estimé la fraccion
cristalina de la fibra haciendo uso de la formuia de Dauber, Bunn y Braun #:

1,455 { - 1,335}
0,120

en donde « es la fraccién cristalina del sustrato considerado, g su densidad, y 1,455
v 1,335 la densidad del poliéster PET totalmente cristalino y totalmente amorfo,
respectivamente.
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2.43 Tiempo critico de.disolucién {TCD)

La determinacién del TCD, asi como las indicaciones para asegurar una buena
resproducibilidad, estdn descritas en un trabajo anterior de Gacén y Canal 5. To-
das las medidas del TCD se realizaron en fenol 100%.

2.44 Fuerza de contraccion

La fuerza de contraccién se midié en un dinamoémetro Instron Modelo 3111 equi-
pado con una cdmara termostatizada, a la que se le acopl6 un termémetro digital &'

Los primeros ensayos se realizaron sobre probetas de hilos individuales y con
la escala minima de 0 a 50 g. En estas condiciones resulté que la fuerza de contrac-
. ¢ion ejercida por el hilo era demasiado baja a las temperaturas inferiores. Para evitar
este inconveniente se prepararon probetas formadas por un haz de 10 hilos.

El método operatorio consistié en aplicar una pretensién constante de 0,5 g/tex
a la madeja sujetada por las dos mordazas del Instron. La temperatura de la cdmara
fue ascendiendo desde 30 a 200°C, y a intervalos de 10°C se midi6 la fuerza de con-
traccion ejercida por el haz de hilos.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 PARAMETROS DEL POLIMERO

3.11 Peso molecular

A efectos de conocer si el termofijado produce una variaciéon en el peso mole-
cular medio del poli{etilentereftalato} componente de los sustratos estudiados, se
ha determinado el peso molecular de la trama del tejido descrudado y el de los sus- -
tratos termofijados en las condiciones més benignas {30 segundos a 180°C} y en
las mas severas (60 segundos a 200°C), sustratos 1y 6, respectivamente. Los resuli-
tados obtenidos son los que se indican:

Sustrato ‘ Peso molecular
Trama descrudada 20.000
Trama 1 - ' 19.720
Trama 6 20.080

De estos valores se puede deducir que el peso molecular medio numérico del
polimero no varia cuando el poliéster es sometido a la operacion de termofijado, de
modo que no parece que se presente una policondesanciéon en estado sélido. Por
otra parte, esta policondensacién no ha podido resultar compensada por una simul-
tanea rotura de cadenas como consecuencia de la aplicacion del tratamiento térmi-
co sobre un sustrato mientras esta sometido a un esfuerzo de traccién, ya que el
termofijado se ha aplicado en condiciones distendidas. No obstante, lo indicado s6-
lo pude ser confirmado procediendo a la determinacién de la curva de distribucién
del pesoc molecular de los sustratos considerados.

3.12 Grado de blanco

En la Tabla 2 se indican los valores del grado de blanco de los tejidos termofija-
dos en diferentes condiciones de temperatura y tiempo.
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De los valores de esta tabla puede deducirse que los sutratos termofijados pare-
cen algo menos blancos que el original. También se observa que la disminucién del
grado de blanco es independiente de las condiciones de temperatura y tiempo de
termofijado.

Sin embargo, debe tenerse en cuenta que las diferencias observadas carecen
de significacion, ya que en la escala de blancos de Ciba los niveles 3 y 4 correspon-
den a los valores 55 y 70 de la formula de Berger. Ello significa que la diferencia de
blancura entre el sustrato original y los termofijados es muy inferior a un punto de
la escala de Ciba y que las diferencias entre los sustratos termofijados son todavia
menores. Por otra parte, conviene sefalar que la pequefia diferencia de blancura en-
tre el sustrato no termofijado y los que lo han sido, debe atribuirse al polimero com-
ponente de la fibra, ya que ésta no contenia blanqueador dptico y los aditivos o pro-
ductos de avivado han sido eliminados en el descrudado que ha precedido al
termofijado. .

Asi pues, puede deducirse que la operacién de termofijado aplicada en las con-
diciones propias de este estudio afecta escasamente a la blancura del sustrato inicial
y, por tanto, a su termoestabilidad quimica.

3.2 PARAMETROS ESTRUCTURALES

3.21 Endotermas previas a la fusién {PEP)

En la Tabla.2 estan contenidos los valores de la temperatura de los picos de
las endotermas previas a la fusién (PEP).

Heidemann y col. 7 han indicado que los tratamientos térmicos de las fibras de
poliéster, ademaés de producir un crecimiento de los cristalitos existentes, conducen
a la nucleacién y formacién de nuevos cristalitos cuya estabilidad térmica es carac-
teristica de la temperatura del tratamiento. La temperatura de fusién de estos crista-
litos puede deducirse a partir del maximo del picé de una pequefia endoterma de
fusién que se observa en los hilos de poliéster tratados térmicamente. A este res-
pecto cabe indicar que se ha hallado una buena correlacion entre la temperatura del
PEP y la del tratamiento térmico, de manera que, segan estos autores, la temperatu-
ra de fusién de estos cristalitos es una medida de la estabilidad térmica conferida
por un tratamiento térmico y es conocida como la “‘temperatura efectiva’’ del trata-
miento correspondiente.

Esta temperatura se sitlia por encima de la del tratamiento cuando éste es de
duracion similar a la del termofijado (20 segundos), y por debajo, cuando se trata
de hilos texturados { < 1 segundo}, segln indica Heidemann 7. Por otra parte, del
anélisis de [os resultados de Weigmann ¥ parece deducirse que en los tratamientos
de cierta duracién con calor seco, la “‘temperatura efectiva’’ tiende a aproximarse
a la del tratamiento a medida que disminuye la duracion de éste.

En lo referente a este estudio, de la Tabla y de la Fig. 1 se deduce que, tantc
por urdimbre como por trama, la temperatura efectiva aumenta casi linealmente con
el tiempo de termofijado, de manera que para un tiempo de 30 segundos casi se
confunde con ia temperatura del tratamiento, y para 60 segundos supera a ésta en
unos 10°C.

También puede apreciarse que las temperaturas efectivas del poliéster trama
y del poliéster urdimbre son précticamente iguales. Ello parece indicar que la estruc-
tura fina del sustrato sometido a la operacién de termofijado no infiuye en el valor
del PEP, ya que, como se observarad més adelante, las estructuras finas de los sus-
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tratos componentes de la urdimbre y de la trama son muy diferentes. Esta observa-
cién puede ser muy importante, ya que por extrapolarizacién se podria deducir que
las diferencias halladas en los valores del PEP de poliéster termofijados en diferentes
partidas, o a lo largo o ancho de una pieza, serian la causa de una tintura irregular,
objeto de la reclamacién correspondiente. Concretamente, se sabe que diferencias
del orden de 5°C pueden presentarse a lo ancho del tejido, y que estas diferencias
pueden conducir a tinturas irregulares . Asi pues, el PEP equivaldria a una huella
que habria dejado el tratamiento térmico en el sustrato y permitiria detectar si éste
se ha impartido con regularidad a lo largo o a lo ancho de un artfculo, lo que ayuda-
-ria a dilucidar si las irregularidades tintéreas se deben a diferencias de estructura pre-
vias al termofijado, a las producidas en esta operacién, o si la causa del defecto es
una inadecuada conduccién del proceso tintéreo.

3.22 Densidad y cristalinidad

En la Tabla 2 se observa que la operacion de termofijado produce un aumento
muy importante de la cristalinidad, de manera que, tanto en la urdimbre como en
la trama, el termofijado en las condiciones mas benignas (180°C, 30 seg.) supone
un aumento del orden de 11 unidades porcentuales.

También se aprecia que, cualquiera que sea la temperatura de termofijado, un
aumento del tiempo del tratamiento térmico conduce a un ligero aumento de la den-
sidad y de la cristalinidad calculada a partir de ella. Por su parte, la variable tiempo
parece influiralgo més en la cristalinidad cuando se termofija a 180°C que cuando
esta operacion se realiza a 200°C. Tanto para la urdimbre como para la trama, la
densidad evoluciona linealmente con el tiempo de termofijade cuando esta opera-
cion se realiza a 200°C, mientras que a 180°C esta tendencia es algo menos mani-
fiesta, como puede observarse en la Figura 2.

La cristalinidad es méas sensible a la variacion de la temperatura que a la del tiem-
po, ya que cuando se mantiene constante esta variable los sustratos termofijados
a 200°C presentan una cristalinidad superior a ia que resuita de hacerlo a 180°C.
La diferencia puede estimarse en unas 3,5 unidades para la trama y en 4,5 unidades
cuando se trata de la urdimbre.

3.23 Tiempo critico de disolucién

En la Tabla 3 se indican los valores det TCD en fenol 100% de la urdimbre y
de la trama del tejido original y del te}ldo descrudado en las condiciones sefialadas
en la parte experimental.

TABLA 3

. TCD de la urdimbre y de la trama
de los tejidos original y descrudado {seg. en fenol 100%)

Sustrato hilo Temperatura del ensavo {°C) F
i 5[50 [52,5 155 [5/.5 [60 [62.8
Crigina Urdimbre - 113 8 22
| Trang 33 125 21 -- - - --
Urd:nbre e R IR R I 1 2
g.){?fi-’:!"utddu irama 27 19 14 - — i .
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Teniendo en cuenta los valores de esta tabla y las temperaturas a las que se
han determinado, los hilos de urdimbre presentan TCD mucho més altos que los
de trama, de manera que aquellos deben ser considerados anormalmente altos, y
los de ésta como normales.

La misma tabla permite apreciar también que el descrudado ocasiona un ligero
descenso del TCD, tanto por urdimbre como por trama. Este fenémenoc parece ex-
trafio, ya que aunque esta operacién se ha realizado a baja temperatura {(40°C), la
secuencia del proceso comprendia un secado a 100°C, que en principio deberia con-
ducir a un aumento del TCD. La repeticién de los ensayos ha confirmado la tenden-
cia observada. Una posible interpretacioén consistiria en que la refajacion de tensio-
nes previas generadas con anterioridad al descrudado-secado facilitaria el acceso del
disolvente y, por tanto, el desmoronamiento de la estructura del sustrato que tiene

lugar a lo largo del ensayo del TCD.

Por su parte, las Tablas 4 y b recogen:los valores del TCD de los hilos de los
sustratos termofijados en diferentes condiciones de temperatura y tiempo. El anéli-

sis de estos valores permite sefialar que:

1)} Tanto para la urdimbre como para la trama, el aumento de la temperatura
y (o) tiempo de termofijado conduce a un incremento importante en los valo-
res del TCD.

2} Para los niveles de las variables propios de este estudio, el TCD es mucho

mads sensible a la variacion de la temperatura que a la del tiempo.

1

3) Independientemente de la temperatura de termofijado, el TCD a 60°C, tanto
de la urdimbre como de la trama, evoluciona con una excelente linealidad
en funcion del tiempo, tal como puede observarse en las Figuras 3 y 4.

4) La variacién del TCD de la trama al pasar el tiempo de termofijado de 30 a
60 segundos, tanto a 180° como a 200°C, se situa en torno al 40%.

5) Independientemente del tiempo de termofijado, el TCD de la trama aumenta

del orden del 60% cuando se pasa de 180° a 200°C.

6) Cualquiera que sea la temperatura y el tiempo de termcfijado, los hilos de
trama presentan un TCD mucho més alto que los de urdimbre, lo cual con-
trasta con el mayor valor de éstos en el tejido original, crudo o descrudado.

TABLA 4

Tiempo critico de disolucién de los hilos de trama de los sustratos

termofijados {seg. en fenol 100%]}

Condiciones de termofijado Temperatura del ensayo (‘-’L;)j Ea

Sustrato TempEratura Tiempo 51 67.5 | 60| 62.5| 65]67.5 (Kcal{{ﬂ
{ °C ) (seg)

1 38 |157] 118 | 89| 64 | 42| -- | 28.6

2 180 45 1184 144 (12| 73 | 53| -~ | 27.9

3 60 1225]| 166 |131|101 | 61| -- | 27.4

4 30 -] 187 J135 100 | 71 56 | 27.4
|5 1 200 45 --| 233 1163 122 | 88| 67 | 27.8

6 60 --| 278 1195[133 {100 74 | 29.7
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TABLA S

Tiempo critico de disolucidon de los hilos de urdimbre de los
sustratos termofijados (seg. en fenol 100%)

Condiciones de termofijado Temperatura de ensayo (°C) Ea

Sustrato Tempe:atura Tiempo 55157.5 ] 60 {62.5 | 65 {67.5 (Kca%ol
{ °C ) {seq)

1 30 91 72 1 56 44 | 33 -~ 22.2 ¢

2 180 45 104 86 | 62 50 | 39 -- 22.1

3 60 115 106 { 73 5% | 44 - 22.1

4 30 -- | 147 {100 74 | 54 39 29.3

5 200 45 == 189 |126 93..1-66"1 S1 29.3

6 60 --| 218 {152 | 105 |82 | 59 | 28.9

El fendbmeno observado en el apartado 6} es anormal ya que en los hitos de dife-
rente TCD sometidos a un mismo tratamiento de termofijado, cabe esperar que los
mayores TCD correspondan a los que lo tenian mas alto antes de termofijar. Como
méximo se podria esperar que se igualaran pero nunca que se inviertan; incluso la
igualacion es dificil ya que es bien conocida la gran memoria térmica de ias fibras
de poliéster.

Para explicar el comportamiento observadoc conviene tener en cuenta que la ur-
dimbre original poseia una estructura fina anémala, tal como se han indicado ante-
riormente, de manera que el orden cristalino potenciado por ia operacion de termofi-
jado seria menos perfecto y {0} intenso en la urdimbre que en la trama. Esta explica-
cion parece razonable ya que cuanto mayor es la cristalinidad mas alto es el TCD
y para una misma cristalinidad el mayor TCD corresponde al sustrato con cristalitos
o regiones cristalinas més grandes y(o} perfectas. Por ias razones indicadas, la dis-
cusion de los resultados experimentales de este estudio se ha centrado fundamen-
talmente en los valores correspondientes a la trama.

Los diferentes valores del TCD de los hilos de urdimbre y trama de los sustratos
termofijados indican que las diferencias entre los dos sustratos se deben a las ya
existentes entre ellos antes del termofijado, ya que segun indican los PEP, ambos
han experimentado el mismo tratamiento térmico. Ello es muy importante desde un
punto de vista industrial, pues cuando un tratamiento térmico uniforme conduce a
sustratos con diferencias estructurales en su seno y que se tifien irregularmente, las
irregularidades tintéreas deben atribuirse a diferencias estructurales previas al ter-
mofijado. La determinacion de la temperatura de fusién {PEP) de los cristales forma-
dos en la cristalinizacién secundaria y la del TCD puede permitir asignar, con buen
criterio, los defectos a un tratamiento irregular {diferencias en TCD y PEP) o a dife-
rencias de estructura en el sustrato no termofijado {PEP iguales v TCD diferentes).

Entre el logaritmo natural de 1/TCD vy el inverso de la temperatura absoluta,
1/T (K"} existe una excelente correlacion lineal, Fig. 5y 6, tal como se ha sefiala-
do con anterioridad en hilos de poliéster ' ' vy en hilos de fibras acsilicas 2, A partiy
de las pendientes de las rectas correspondientes, se pueden deducir las energlas de
activacion global aparente de los sustratos termofijados en diferentes condiciones.
A este respecto se observa gue en fos hilos de trama fa mencionads energia de acti-
vacién es independiente de las condiciones de termofifado, que en los de urdimbre
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es apreciablemente mas alta cuando se termofija a 200°C y que el tiempo de termo-
fijado no influye en el valor de este parametro. Los valores de la energia de activa-
cion global aparente se sitlian en torno a 28 kcal/mol para todas las tramas y para
Jas urdimbres de los sustratos termofijados a 200°C; y alrededor de 22 kcal/mol para
los hilos de urdimbre tratados a 180°C.

3.24 Fuerzas de contraccion

El termofijado tiene como misién relajar los esfuerzos inducidos en un sustrato
textil en las etapas del proceso de fabricacién que le preceden. Esta relajacion ejerce
fuerzas de retraccién que conducen a un encogimiento de los hilos correspondien-
tes y cuya magnitud depende de las condiciones en que se realiza el termofijado {Tem-
peratura, tiempo, sobrealimentacién}. La fuerza de contraccién o relajacién consti-
tuye un pardmetro estructural de las fibras de poliéster tratadas térmicamente con
vistas a estabilizar su estructura (fijado, termofijado)} o para conseguir un efecto es-

' pecial estable {texturacién). Su medida ha sido objeto de diversos estudios 8}, 13},
14}, 15}, habiéndose aplicado en este trabajo el método desarrollado por Naik y
Valencia.

En las figuras 7 y 8 se ha representado la relacién fuerza de encogimiento/tem-
peratura del ensayo de los hilos de trama termofijados en las condiciones sefialadas.
A efectos comparativos se ha procedido también al ensayo del hilo descrudado.

A medida que aumenta la temperatura del ensayo, los cambios que se produ-
cen en los filamentos mantenidos a una longitud constante se traducen en fuerzas
cuya intensidad depende de la estructura interna de la fibra. La fuerza de encogi-
miento aumenta con la temperatura del ensayo hasta que ésta alcanza un valor, a
partir del cual disminuye. La temperatura a la que se presenta el maximo depende
del historial térmico del polimero.

Cuando un hilo de filamentos no ha experimentado un tratamiento térmico pos-
terior a los propios de la planta de produccién, el maximo se presenta entre 140°
y 150°C; y cuando el mismo hilo ha sido sometido a una texturacién entre 210° y
240°C, se presenta a unos 90°C. En nuestro caso el maximo se ha observado a
70°-75°C.

La temperatura a la que se presenta el méximo esta relacionada con la historia
térmica del sustrato y més concretamente con su estructura fina. A medida que
aumenta el contenido de materia cristalina del sustrato disminuye la temperatura a
la que éste se presenta, con la particularidad de que su localizacion est4 relacionada
con la duracion del tratamiento térmico, pero no con la temperatura de éste.

Lo indicadec ha sido confirmado en este estudio por el comportamiento de los
hilos termofijados, ya que, independientemente de la temperatura y del tiempo de
tratamiento, el m&ximo se presenta siempre a 70°-75°C, lo cual parece sugerir que
todos los tratamientos de termofijado han tenido una duracion suficiente para que
en el sustrato se estabilice la estructura propia de la temperatura del tratamiento.
Lo mismo puede decirse del hilo sometido al tratarmiento de descrudado-secado, ya
que el méximo se presenta también a 70°C.

Por otra parte, es interesante estudiar la evolucién de ia relacién fuerza de en-
cogimiento/temperatura del ensayo para el hilo descrudado-secado. Después de los
70°C, la fuerza de contraccién disminuye hasta que se llega a la temperatura de 120°C,
a partir de la cual se produce una evoluciéon similar a la de los hilos termofijados,
para alcanzar un segundo méaximo a 190°C, es decir, también a unes 70°C de iniciar-
se el segundo procesoc. Las dos partes de esta curva podrian interpretarse en el sen-
tido de que hasta que se llega a 120°C se ha aplicado un tratamiento térmicc que
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ha generado una estructura, y que a partir de esta temperatura la curva de la fuerza
de encogimiento corresponde a la de la nueva estructura fijada.

En cuanto a la magnitud de la fuerza de encogimiento de los hilos de trama ter-
mofijados, en la Tabla 2 puede observarse que el valor del maximo es sensible a la
variacién, tanto del tiempo como de la temperatura de termofijado, en el sentido
de que un aumento de la temperatura y (o) tiempo de termofijado implica una mayor
fuerza de contraccion en el sustrato correspondiente. Por su parte, la Fig. 9 indica
la existencia de una excelente correlacion lineal entre la fuerza de contraccién y el
tiempo de termofijado a una temperatura determinada. El agrupamiento de los valo-

"res de acuerdo con [a temperatura del tratamiento permite sugerir que cada tempe-
ratura genera una estructura global caracteristica que depende en cierta medida del
tiempo de tratamiento.

3.25 Relaci6n entre pardmetros

En las Figuras, 10, 11y 12 se ha presentado la relacion que existe entre la crista-
linidad y los pardmetros correspondientes.

De la Figura 10 se deduce que, independientemente de la temperatura del trata-
miento, los valores de la cristalinidad se correlacionan linealmente con el logaritmo
del TCD, de manera que, sobre todo si se prescinde de los puntos sefialados con
una flecha por considerarlos anémalos, resulta un excelente coeficiente de correla-
cién lineal.

Por otra parte, puede observarse que los valores correspondientes a las urdim-
bres y a las tramas se sitlan sobre dos rectas muy diferenciada, lo que confirma
la existencia de importantes diferencias de estructura entre ambas. Para una misma
cristalinidad, el mayor TCD corresponde a la trama, lo que supone que las regiones
cristalinas son de mayor tamafio y (0)-mas perfectas en la trama que en la urdimbre,
de acuerdo con lo indicado por Weigmann ¢, Este comportamiento concuerda con
lo sefialado en el apartado de-la discusién correspondiente al TCD, en el sentido de
que la estructura fina del poliéster trama no termofijado permite la formacién de una
estructura més ordenada en la operacién de termofijado.

En cuanto a la relacién cristalinidad/fuerza de contraccién, la Fig. 11 indicada
que los valores se-agrupan en funcion de la temperatura del termofijado y que en
el tratamiento a 200°C existe una correlacion lineal excelente. Por otra parte, una
mayor cristalinidad significa en todos los casos un aumento de la fuerza de contrac-
cion, lo cual serd objeto de interpretacion en un trabajo posterior.

Al relacionar la cristalinidad con los valores del PEP se observa una correlacion
lineal muy buena en las muestras termofijadas a 200°C y buena en las tratadas a
180°C. También se aprecia que la totalidad de los valores se agrupan segtn una li-
nea recta que presenta igualmente un buen coeficiente de correlacién {0,97) (Fig. 12}.

Al representar el TCD en funcion de la temperatura del PEP {Fig. 13) se observa
que ambos pardmetros evolucionan linealmente segun rectas caracteristicas de la
temperatura del tratamiento. Lo mismo puede decirse de la relacién temperatura del
PEP/fuerza de contraccién {Fig. 14) y de la que existe entre la fuerza de contraccién
y el TCD de los sustratos correspondientes {Fig. 15}, con la particularidad de que
en este caso se aprecia un buen coeficiente de correlacién lineal al relacionar la tota-
lidad de los valores, independientemente de la temperatura del tratamiento.

Finalmente conviene sefialar que, para los valores de la trama, y en su caso pa-
ra los correspondientes a la urdimbre, y tanto en la relacion tiempo/pardmetros co-
mo en la relacién entre pardmetros, los valores correspondientes a 180°C se agru-
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pan en lineas muy diferenciadas de las propias de los valores de los sustratos termo-
fijados a 200°C. Ello significa ocbviamente que los valores no se agrupan todos en
torno a una linea maestra o comun, lo cual puede ser interpretado en el sentido de
que existen diferencias estructurales importantes entre los sustratos termofijados a
una u otra temperatura. Ello parece razonable ya que, teniendo en cuenta la dura-
cion del tratamiento térmico, las temperaturas de 180° y 200°C pueden situarse por
debajo y por encima, respectivamente, de aquelia a la que segiin Dumbleton se pre-
senta una discontinuidad importante en la evolucién de la estructura {tamafio de los
cristales, velocidad de cristalizacién, etc.} en funcién de la temperatura del trata-
miento térmico.

4. CONCLUSIONES

De los resultados obtenidos y de su discusién, puede concluirse que en las con-
diciones experimentales propias de este estudio:

1} La operacién de termofijade no modifica el peso molecular medio numérico
del poli{etilentereftalato).

2) El termofijado ocasiona un amarilleamiento muy ligero, cuya intensidad es
independiente de las condiciones del tratamiento.

3) La temperatura efectiva del tratamiento de termofijado deducida a partir de
la endoterma previa a la fusién (PEP), evoluciona linealmente con el tiempo
de termofijado, tanto a 180° como a 200°C.

4) La temperatura efectiva del tratamiento coincide practicamente con la pre-
vista para el termofijado cuando la duracion de éste es de 30 segundos, tan-
to a 180° como a 200°C.

5} A pesar de que la urdimbre y la trama iniciales diferian notablemente en su
estructura, los PEP de una y otra son practicamente iguales.

6) La medida del PEP se manifiesta como excelente para conocer la intensidad
y la regularidad del tratamiento térmico correspondiente al termofijado. La
determinacién de este pardmetro puede ayudar a dilucidar si el arrugado de
los articulos tefiidos después de alisados se debe a que el termofijado previo
se ha realizado a una temperatura y (o) tiempo insuficiente, o si un termofi-
jado demasiado severc ha conducido a un articulo dsperc y acartonado.

7) El termofijado conduce a un aumento importante de ia cristaliidad que en
las condiciones mas benignas (30 seg. a 180°C) se puede estimar en unas
11 unidades; y en 17 unidades cuando se trata de ias condiciones més enér-
gicas (60 seg. a 200°C]).

8) Como cabia esperar, la cristalinidad aumenta al hacerlo la temperatura y {c)
tiempo de termofijado, siendo mayor la incidencia de aquella variable que
{a de ésta.

9) Cualesquiera que sean las condiciones del termofijado, las tramas vy las ur-
dimbres presentan TCD diferentes lo que indica que esta operacion no iguala
las diferencias de estructura originadas en etapas anteriores.

10) PEP iguales y TCD diferentes en zonas cbieto de comparacién, indican que
tas diferencias se han generado antes de! termofijado v que se han manteni-
do o acusado en este tratarmiento.

11) PEP diferentes y TCD diferentes en zonas cbjeto de comparacion, permiten
sugerir que el termofijado se ha realizado en condiciones irregulares, sin que
se pueda excluir la existencla de irregularidades previes en los sustratos
correspondientes. '

12) El méximo de la fuerza de contraccién en funcion de la temperatura es tan-
to mas alto cuanto mayor es ia temperatura y (o) tiempo de termofijado.
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13} Se han observado correlaciones lineales muy buenas, y mejores a 200° que
a 180°C, entre los pardmetros estructurales estudiados y la variable tiempo.

14} El agrupamiento en lineas diferentes de los valores correspondientes a 180°
y 200°C puede ser atribuido a diferencias importantes en la estructura que
resulta de termofijar los sustratos a una o a otra temperatura.

15) Se han observado también correlaciones lineales muy buenas, y también
mejores a 200° que a 180°C, entre los pardmetros estructurales determina-
dos sobre los sustratos termofijados.

16) En las relaciones lineales entre los pardmetros estructurales se presenta tam-
bién un agrupamiento separado de acuerdo con la temperatura de
. termofijado.
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Temperaturas de termofijado: 180 (O) y 200°C (O).
Sustrato: hilos de trama.
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Fig. 11.- Variacién de la fuerza de contraccién con el grado de cristalinidad.
Temperaturas de Termofijado: 180 (O) y 200°C (@).
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Fig. 12.- Variacién del grado de cristalinidad con la temperatura de la endo-
terma previa a la fusién (PEP) del sustrato de poliéster.
Temperaturas de termofijado:

180 (O) y 200°C (@)
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Fig. 14.- Variacién de la funcién de contraccién con la temperatura de la
endoterma previa a la fusién (PEP) del sustrato de poliéster.
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Fig. 15.- Variacién de la funcién del TCD en Fenol 100% a 60°C.
Sustratos: Hilos de trama termofijados a 180 (O) y 200°C (@).
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