TRABAJOS DE INVESTIGACION

Accidn de los secuestrantes sobre 2l hierro
presente en la lana.

por los Dres. J. Cegarra, J. Gacén y J. Maillo

RESUMEN

A lo largo de este trabajo se ha determinado el contenido de hierro de
algunas lanas lavadas en la industria habiéndose observado que oscila entre 10 y
80 mg Fe/kg fibra seca. Se ha observado que durante el lavado industrial la pro-
porcion de hierro de la lana aumenta del 10 al 40 9,. Se ha puesto a punto un pro-
cedimiento que permite la fijacion de cantidades de hierro reproducibles por parte
da la lana. Al estudiar el modo de actuacion de varios secuestrantes de diferente
naturaleza quimica sobre fibras de lana que contienen hierro se ha observado
que el complejo formado es soluble en la solucion, permaneciendo en la fibra
cierta cantidad de hierro que no puede ser eliminada, y que las variables que mds
influyen en el proceso de eliminacion de hierro son la concentracion de secues-
trante 'y la temperatura del tratamiento. De los resultados obtenidos se deduce
que la alteracion quimica de la fibra producida por el tratamiento con agentes
secuestrantes del tipo EDTA y DTPA aumenta con la proporcion de hierro de la
fibra.

SUMMARY

The iron content of some wools washed in Industry has been, determined, its
range being between 10 and 80 mg Fe|kg of dry fibre. During the industrial was-
hing, the percentage of iron in wool increases from 10 to 40 9,. A method enabling
the setting of iron amounts reproducible by wool has been finished. On studying the
acting way of some sequestering agents, of different chemical nature, on wool fibres
containing iron it has been noticed that the complex made up is soluble in the
solution, remaining some iron in the fibre which cannot be removed from the latter;
the most influential variables on the removing process of iron are the concentration
of the sequestering agent and the temperature of the treatment. From the results
obtained, we come to the conclusion that the chemical alteration of the fibre
caused by the treatment with sequestering agents, type EDTA and DTPA, increases
along with the percentage of iron in the fibre.

RESUME

Au cours de ce travail, il a été déterminé la teneur en fer de quelques laines
lavées dans Uindustrie et on a observé qu'elle oscille entre 10 et 80 mg Felkg
fibre seche. On a observé que pendant le lavage industriel le taux de fer de la
laine augmente de 10 a 40 %. Il a été mis a point un procédé permettant le fixage
de quantité de fer reproductibles de la part de la laine. Lorsqu’on a étudié le mode
opératoire de plusieurs séquestres a nature chimique differente sur des fibres de
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laine contenant du fer, on a observé que le complexe formé est soluble dans la
solution, une certaine quantité de fer qui ne peut pas étre éliminée reste dans la
fibre, et que les variables qui influent le plus sur le processus de I'élimination du fer
sont la concentration de séquestre et la température du traitement. Des résultats
obtenus on déduit que Taltération chimique de la fibre produite par le traitement
avec séquestres du type EDTS et DTPA augmente avec le taux de fer de la fibre.

1. INTRODUCCION

La mayor parte de las fibras de lana poseen en su estructura quimica cierta
cantidad de hierro (de 30 a 100 p.p.m.), el cual ha sido ingerido por ¢l animal,
junto con los pastos, durante su crecimiento y le es necesario para llegar a conseguir
el contenido de cistina adecuado (1).

Este hierro queda unido a la fibra de tal forma que no es posible eliminarlo
en los tratamientos usuales de lavado, a las que se somete la fibra de lana. Ademas,
durante el lavado industrial de la lana, que se efectda en leviatanes normalmente
de hierro y en presencia de la solucién de lavado, el hierro se desprende de la
mdquina y pasa al bafio en forma de hidréxido férrico y carbonato bésico de hie-
rro; éstos al ponerse en contacto con la fibra se depositan sobre ella difundiéndose
hacia el interior y combinandose, posiblemente durante el lavado o el secado, con
los grupos carboxilos libres existentes en la queratina (2), produciéndose un au-
mento de la concentracién de hierro en la lana lavada.

La presencia de este hierro sobre la fibra de lana puede producir diversos
efectos perjudiciales sobre la misma. Asi, por ejemplo, es muy corriente en deter-
minados tejidos de lana la aparicidn de ciertas manchas al ser tefidos (2). Estudiado
a fondo este problema se llegd a la conclusion, de que las fibras coloreadas que
producian las manchas contenian hierro, en forma férrica, dependiendo la mayor
intensidad de la coloracion de la cantidad de este ién.

Se sabe a su vez que las sales de los metales pesados son los catalizadores
mds activos del agua oxigenada, en particular las de Fe y Cu (4).

Si una fibra de lana que contiene hierro va a ser blanqueada con H.O., se
producird en el bafio de blanqueo una mayor descomposicién de la misma debido
al efecto catalitico del hierro, dando lugar a un blanqueo desigual y a un mayor
ataque de la fibra.

Estos efectos serdn mds pronunciados cuanto mayor sea la concentracion de
hierro en la fibra de lana.

Existe un gran nimero de productos quimicos que actiian como agentes se-
cuestrantes de iones metélicos formando complejos con dichos iones, de tal forma
que estos ultimos presentan propiedades diferentes, -seglin la naturaleza del com-
plejo formado. Es de suponer que si una fibra de lana que contiene hierro se trata
con algin agente capaz de formar un complejo con este i6n, este dltimo modi-
ficard sus propiedades de tal forma que su accién se verd modificada, como ejem-
plos se pueden citar la accién catalitica del hierro durante el blanqueo con H.O., la
formacion de complejos con colorantes al cromo y la interaccién en procesos de
impermeabilizacion.

Si bien estos aspectos son conocidos de forma cualitativa a través de la biblio-
grafia, no hemos encontrado ningin trabajo que, de una forma sistemadtica, analice
los contenidos de hierro de las lanas industriales y de qué forma actdan los dife-
rentes agentes secuestrantes en la formacién de complejos con el hierro, si lo hacen
formando compuestos insolubles con éste en el interior de la fibra o sustrayendo
hierro de la fibra de lana, asi como cudles son las variables mas importantes que
regulan esta acci6n.
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Este estudio constituye la base del presente trabajo como primera etapa de un
estudio para conocer cual es la accién del hierro contenido en la lana sobre las
caracteristicas de la fibra blanqueada y la posible influencia de los agentes se-
cuestrantes en el desarrollo del proceso de blanqueo.

El estudio de las cantidades de hierro existentes en las lanas comerciales, asi
como el mecanismo de accion de los agentes secuestrantes, ha sido efectuado
sobre lanas de diferentes procedencias suministradas por varios lavaderos indus-
triales.

La influencia del hierro sobre las caracteristicas de la fibra fue estudiada a
partir de una lana que no habia sido procesada en la industria y fue preparada
en el laboratorio.

2. CONTENIDO DE HIERRO EN LAS LANAS INDUSTRIALES

El contenido de hierro de las lanas industriales fue determinado sobre las
lanas que se indican en la tabla II.

2.1. Técnica experimental

Para determinar el contenido de hierro de la lana se estudiaron los diferentes
métodos conocidos y se seleccioné el mas idéneo para este estudio el empleo del
tioglicolato amoénico, ya que éste permite determinar colorimétricamente el hierro,
tanto en forma ferrosa como férrica.

La curva de calibracién se obtuvo siguiendo las indicaciones de la tesis docto-
ral de Laxer (5) y los resultados aparecen en la figura 1.
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Fig- 1 Curva de calibracion del Fe con tioglicolato amdnico
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Se partié6 de lanas lavadas, totalmente exentas de pajas y restos vegetales
y muy bien homogeneizadas. Para cada tipo de lana se efectuaron tres ensayos, em-
pleando para cada uno 1 g de materia.

Las muestras se incineraron en crisoles de porcelana en un horno de mufla,
Hereus tipo 12-PR /300, durante 2 horas y a una temperatura comprendida entre
750 y 850°C. Antes de utilizarlos, se procedié a la limpieza de los crisoles con
mezcla sulfonitrica hirviente.

Las cenizas resultantes de la incineracidn se trataron con 2 ml de CIH 1IN,
calentando ligeramente hasta su completa disolucién; una vez conseguida ésta se
evapord a sequedad en el mismo crisol.

Los residuos obtenidos se dejaron enfriar y se trataron después con 2 ml de
CIH (’IN durante 10 minutos. A continuacidn se calenté ligeramente y se pasé la
disolucién a un matraz de 10 ml. Seguidamente se lavd dos veces el crisol con
agua bidestilada transfiriendo las aguas de lavado al matraz, se agregaron 2 ml del
reactivo tioglicolato aménico y, finalmente, se enrasé con agua bidestilada. Para-
lelamente se prepard un ensayo en blanco que contenia 2 ml de CIH (1 N, 2 ml de
tioglicolato aménico y agua bidestilada hasta completar los 10 ml.

Seguidamente se midieron las densidades Opticas de estas disoluciones en un
espectrofotometro Beckman DU.

Aplicando la técnica descrita se hizo una seric de pruebas y se efectué un
estudio estadistico para determinar, segin el tanto por ciento de error admitido, el
nimero de ensayos que se deben realizar sobre cada muestra para garantizar la
fiabilidad dec la técnica. Los resultados se indican en la tabla I.

TABLA I
% error admitido N.% ensayos
S % de la media 21
10 % de la media 6
15 % de la media 3

Teniendo en cuenta los datos de la tabla I se adopt6 la decisién de trabajar
con un margen de error del 15 %, por lo que fue necesario efectuar tres ensayos
sobre cada muestra.

2.2. Resultados

Una vez puesta a punto la técnica de valoraciéon y calculado el niimero de
ensayos se¢ determinaron las concentraciones de hierro de una serie de lanas la-
vadas en la industria.

Los resultados aparecen en la tabla II, en la cual estan incluidos también los
valores de la finura de las fibras determinada por €l procedimiento Air-Flow.

A la vista de estos resultados se observa que las lanas industriales estudiadas
presentan unas concentraciones de hierro que varian entre 10 y 80 mg Fe/kg
fibra seca.

A continuacién se calculé la cantidad de hierro que han fijado diversas
lanas durante su lavado industrial en leviatanes. Se partié de una serie de lotes
de lana sucia, una parte de las cuales fue lavada en la industria y otra parte sc
lavd en €l laboratorio con éter, alcohol y agua en recipientes de vidrio, para evitar
que variara su concentracién de hierro original.

Los resultados estan expresados en la tabla IIT.
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TABLA 1I

Clase de lana mg Felkg Fibra seca Finura en n
Extra entrefino «Espafia» 70°09 10’51 26’40
Merino espafiol 60’12 9°01 21’30
Peladas Combing Cabo 57,85 867 21°65
Primera Fina Teruel 46°01 690 24’50
Sudafrica 41’81 627 29’30
Argentina (5162/52) 3726 5’58 19’15
Primera Navarra 3677 5’51 2875
Chile (Aozy Harbour) 29°27 4’39 26’60
Primera entrefina Aragén 29’15 4’37 26’50
Nueva Zelanda 2874 4’31 34’50
Hungria 24°65 369 2370
Primera Uruguay 21°25 3’18 22’15
Cabo 10/12 meses 18°68 2’80 19°65
Argentina (0058) 10°48 1’57 3125
Australia 7°83 1’17 27725

TABLA II1

Conc. de Fe (mg/kg)

Lavado Lavado % aumento en el

Tipo de lana laboratorio industrial lavado industrial
Entrefina 236/2 41°96 54’45 29’76
Chile 195/1 23’60 32’76 38’81
Basta 223/3 29728 37’32 27°45
Segunda tipo II merino 21’50 28’35 31°37
Chile 204/1 30’75 36’55 9’10
Merino tipo II 23°00 25’73 11°86

Tal como se observa las fibras de lana aumentan su concentracién de hierro,
durante su lavado industrial, en unos valores que oscilan entre 10 y 40 % de su
cantidad original de hierro.

Estas variaciones dependen, principalmente, de las caracteristicas de la lana
sucia, del estado de la maquina empleada y de la calidad del agua usada para el
lavado.

3. ACCION DE LOS AGENTES SECUESTRANTES

Para el estudio de la accidén de los agentes secuestrantes se eligié en primer
lugar un tipo de merino espafiol con un alto contenido de hierro (60 mg/kg), per-
teneciente al lote anterior, y dos tipos de lana peinada con concentracién de hierro
muy diferentes entre si, 15 y 42 mg/kg de fibra seca.

Con objeto de seleccionar para este trabajo unos agentes secuestrantes ade-
cuados, se efectudé una clasificacién de los productos méas empleados en la indus-
tria textil como secuestrantes de iones metélicos, observando que segiin su natu-
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raleza quimica, los mds apropiados para actuar sobre el ion férrico son aquellos
que estan constituidos por: el dcido etilendiamino tetracético (EDTA), polifosfa-
tos, piropolifosfatos y el acido dietilentriamino pentacético (DTPA).

Para este estudio se escogieron los siguientes:

Denominacion Casa Base
comercial suministradora qumica
Calgon T HOECHST Polifosfato
Calexan SANDOZ Pirolifosfato
Trilon BUT BASF EDTA
Complexion férrico PULCRA, S. A. EDTA
Dabeersen 503 DABEER DTPA

Con los cinco agentes secuestrantes indicados anteriormente, se efectuaron
una seric de ensayos previos para estudiar su comportamiento frente a una lana
de alto contenido de hierro, valorando en cada caso el hierro de la lana antes
y después del tratamiento. La disminucién de la concentracién de hierro después
del tratamiento indica que el secuestrante actia «liberando» hierro de la lana
y formando un complejo soluble que queda en el bafo residual. Si la concen-
tracién de hierro permanece constante antes y después del tratamiento, indica que
el secuestrante se introduce en la fibra y forma en ella un complejo con el hierro.

Estos tratamientos se realizaron sobre tipo Merino espafiol que contiene
60 mg Fe/kg fibra seca. Las condiciones de aplicaciéon fueron en un caso las
propias de un bafio de blanqueo, en ausencia de agente blanqueante: 50°C, 6 ho-
ras, relacién de bano 1/40 y ph, aproximadamente, 9. En el otro caso se eligieron
unas condiciones intermedias entre las recomendadas por las casas suministra-
doras de estos productos: 90°C, 40 minutos, relacién de bafio 1/40 y pH variable,
segin el pH Optimo de actuacién de cada secuestrante. Los resultados de estos
tratamientos se indican en la tabla IV,

TABLA 1V
Resultados de los tratamientos con secuestrantes
Tempe- ph mg Felkg

Tipo de secuestrante Tiempo ratura inicial final inicial final
B 40 90 50 525 584

COMPLEXION FERRICO 60'12
360 50 90 8’80 10’62
40 90 70 720 11’86

TRILON BUT 6012
360 50 90 8’85 11’86
40 90 70 715 17°58

CALEXAN 6012
360 50 9°0 8’15 21’12
40 90 50 5’50 24’49

CALGON T 6012
360 50 9’0 840 11°51
40 90 70 7°50 2065

DABEERSEN 503 60’12
360 50 9’0 800 17’13
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A continuacién con uno solo de estos productos, el Dabeersen 503, se efectud
un plan factorial 2* para estudiar qué variables influyen mas sobre la eliminacion
de hierro de la lana.

Las variables estudiadas y sus niveles respectivos aparecen en la siguiente
tabla V, en tanto que en la tabla VI pueden observarse los resultados del plan
factorial.

TABLA V
Variables Niveles
A. Concentraciéon de hierro
sobre fibra 15 mg Fe/kg 42 mg Fe/kg
B. Concentracion de secuestrante
en el baino 05 g/l 2 g/l
C. Temperatura 50°C 90°C
D. Tiempo 15 min 45 min
TABLA VI

Resultados de los ensayos del plan factorial 2}
Conce. de Fe (%)

Ensayos ph final fibra bano
(1) 775 91'08 892
d 770 96’30 3’70
c 750 71’41 28’59
cd 740 7769 22’31
b 8’00 74'55 25’45
bd 8’30 89’70 10°30
bc 790 75’68 24’32
bed 8’00 53’81 46’19
a 7’50 93’65 635
ad 8’10 94’58 5'42
ac 8’50 77°45 2255
acd 8’50 78'22 21'78
ab 810 68’46 31,54
abd 790 66'94 33’06
abc 7'90 63720 36’80
abed 7'80 5303 49°97

A través de los resultados expuestos en la tabla IV se puede apreciar que
todos los contenidos finales de hierro son significativamente menores que el ini-
cial, lo cual indica que todos los agentes secuestrantes ensayados actian libe-
rando hierro y formando con ¢l un complejo soluble que pasa al bafo de trata-
miento, quedando siempre una parte de hierro residual en la fibra que no puede
ser eliminado.

Los resultados obtenidos del plan factorial 2* se han analizado segln el
método de Yates, y el andlisis de la varianza indica que sélo son significativas
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al nivel del 1 9, las variables B y C que corresponden a la concentracién del se-
cuestrante y a la temperatura, respectivamente.

Por lo tanto, al ser estas dos variables las mds importantes, son sobre las
que hay que actuar para hacer efectuar esta accidn.

De las dos variables la concentracién del secuestrante puede variarse a vo-
luntad, mientras que la temperatura puede estar condicionada cuando el secues-
trante actila con otro tipo de agente.

4. ESTUDIO SOBRE LA LANA TRATADA EN EL LABORATORIO

En este apartado se estudia la influencia del tratamiento con agentes se-
cuestrantes sobre algunas propiedades de una misma lana en funcién del conte-
nido de hierro de ésta. Para disponer de muestras adecuadas se ha procedido a
introducir diferentes concentraciones de hierro en una misma lana, de modo que
los diferentes sustratos fibrosos difieren Unicamente en la proporcién de hierro.

Se partié6 de una lana sucia tipo Merino australiano con un contenido de
hierro original de 15 mg Fe/kg fibra seca; esta lana fue desprovista de sus puntas
y raices, lavada en ¢l laboratorio con éter, alcohol y agua destilada y, finalmente,
abierta y homogeneizada. Los pardmetros de esta lana se indican en la tabla VII.

TABLA VII

Técnica de
medida (Ref.

Pardmetro bibliogrdfica) Valor
Solubilidad en 4alcali (S.A)) (6) 13 %
Solubilidad en urea bisulfito (SUB) (N 600 %
Contenido de cisteina 8) 022 %
Contenido de cistina ) 122 %
Contenido de acido cisteico (Ac. Clst) (10) 0,11 9,
Contenido de triptéfano an 069 %
Diametro de la fibra Air-Flow 272 %
Grado de blanco (W) (12) 355 %
Resistencia en hamedo (13) 9’95 g/tex
Resistencia en seco (14) 1549 g/tex

Para preparar muestras de esta lana con diferentes contenidos de hierro se
ensayaron los siguientes métodos:

a) Con sales férricas en las condiciones de un lavado alcalino; no dio bue-
nos resultados porque la solucién era inestable.

b) Sales ferrosas con hidrosulfito sédico como agente reductor; condujo
a resultados muy irregulares porque a tiempos largos el hidrosulfito
sddico va perdiendo su accién reductora.

¢) Sales ferrosas en atmédsfera de nitrdgeno; los resultados obtenidos eran
buenos, pero los valores de hierro absorbidos por la fibra eran muy
elevados.
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d) Sales ferrosas con acido oxilico como agente reductor, condujo a re-
sultados muy buenos y reproducibles y, por lo tanto, fue el método
elegido.

Se realiz6 una cinética de absorcion de hierro por la lana a partir de una
solucién que contenia 5 mg Fe/l y 1 g/l de 4cido oxélico a relacién de bafio 1/40,
midiendo las cantidades de hierro absorbidas a los 10, 20, 30, 45, 60 y 90 min. de
tratamiento.

En todos los casos se valoré el hierro absorbido en el bafio residual, para
calcular por diferencia el absorbido por la fibra; a efectos de comprobacion se
determiné también el contenido de las muestras tratadas. Después de este tra-
tamiento las fibras presentan un pH muy bajo, alrededor de 4, por lo que con-
viene aumentar este valor, antes de proceder a su blanqueo, mediante un trata-
miento con amoniaco durante el cual el pH del extracto acuoso de las fibras pas6
a 7’5, tras lo cual se volvid a determinar el contenido de hierro de las muestras.

Los resultados aparecen en la figura 2.

8 mg.Fe/kgfiva

100 A Veloracion en disolucion
o Valoracion sobre fibra

© Valoroeidn sobre fibro. ambientada en NH3

0 - ; - J . —
1 2 é Tiempo -horas

Fig.-2  Cinética de aobsorcion sobre lana Australiana de una solucion
de Smq Fe/l y 1g/l de acido oxatlico

De 1a observacién de las graficas de esta figura se deduce que en el aclarado
y en el tratamiento con NH, las fibras pierden parte de la cantidad de hierro
fijado.

A la vista de los valores de hierro absorbidos se aprecia que estos resultados
cubren perfectamente la gama de valores del contenido de hierro-de las lanas
comerciales mds usuales.

Para estudiar la influencia del tratamiento con agentes secuestrantes sobre
las propiedades de una misma lana con diferentes contenidos de hierro se procedié
a tratar la lana australiana en las condiciones indicadas durante 10 y 60 min.,
obteniéndose muestras cuyo contenido de hierro era de 65 y 115 mg/kg de fibra
seca.
En la tabla VIII se indican algunas caracteristicas de estas muestras y de la
lana original.
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use of adecuate equations the speed constants (K), the apparent activation energies
(Ea), the diffusion coefficients of the proton (D) as well as the variations of free
energy (A G *), enthalphy (A H *) and entropy (A S *) of the proton in activated
state have been calculated. From the obtained results it can be deduced that the
values of the thermodynamic parameters that define the equilibrium state are
practically the same for the three wools, the contrary ocurring with the kinetic
parameters of the proton in activated state.

INTRODUCCION

La apariciéon de la lana inencogible denominada Hercosett 57 y el hecho de
observarse en este tipo de lana un comportamiento diferente al de la lana no tra-
tada en lo que se refiere a su combinacién con los dcidos y los colorantes, nos ha
inducido a efectuar un estudio comparativo entre los estados en que se encuentra
la lana durante el proceso industrial que conduce a la obtencién de la lana Her-
cosett 57. Aun dentro de la rigurosidad con que han sido analizados los resultados
obtenidos, hemos seguido el criterio de escoger las ecuaciones menos complejas
dentro de las posibilidades ofrecidas por la literatura ya que, en nuestro caso, el
objetivo perseguido es la obtencion de unos valores comparativos entre las lanas
no tratada, clorada y Hercosett 57 que nos permita analizar las posibles causas
que originan las diferencias de comportamiento hacia los acidos.

PARTE EXPERIMENTAL

Materia

Se hizo uso de un peinado de lana de Australia proporcionado por el Centro
Técnico del Secretariado Internacional de la Lana (Ilkley). Una parte de la materia
suministrada no habia experimentado ningln tratamiento (lana no tratada); otra
parte habia sido sometida a un pretratamiento de clorado acido (lana clorada),
mientras que la tercera habia experimentado el proceso completo de lana Her-
cosett 57 (lana Hercosett).

En la tabla | se resefian algunos de los parametros de las lanas utilizadas.

TABLA 1

Parametros de las lanas utilizadas

Lana Lana Lana
no tratada clorada Hercosett

Finura (u) 21,8 21,9 22,1
Tenacidad (g/tex) 17,7 18 18
Alargamiento a la rotura (9,) 50,7 46,3 51
Punto isoidnico 6.5 6 6.5
Solubilidad en alcali (%) 14,4 17,5 13,0
Solubilidad en urea-bisulfito () 50,2 58,8 35,3
Contenido de 4cido cisteico (%) 0,26 0,62 0,66
pH extracto acuoso 7.5 4,0 4,85

10 BOL. INST. INV. TEXTIL TARRASA, N.° 68, 1976



Las muestras se trataron previamente en un soxhlet primero con éter y des-
pués con alcohol, siendo finalmente lavadas con agua, centrifugadas y secadas a
temperatura ambiente.

Productos quimicos

Ampollas Titrisol de acido clorhidrico (MERK).
Ampollas Titrisol de hidroxido sddico (MERK).

Aparatos

Las cinéticas de absorciéon de dcido a pH constante, se han realizado en un
conjunto de aparatos que incluye un equipo Radiometer (pHmetro, titrimetro,
bureta automatica y registrador grafico), un bafio termostatico, un recipiente de
vidrio provisto de un tapén con agujeros para introducir los electrodos, un tubo
en U que contiene la muestra y una bomba peristéltica que, a través de un tubo
de silicona, fuerza el paso de la solucion desde el tubo en U al recipiente que
contiene los electrodos.

Valoracion de grupos basicosy dcidos

Las diferentes muestras de lana se trataron con acido clorhidrico diluido (lana
no tratada) o con hidroxido aménico diluido (lanas clorada y Hercosett) y se some-
tieron después a varios lavados de 24 horas con agua destilada hasta que se con-
seguia un pH constante del orden de 5.

La valoracién de los grupos basicos se realizo a 22,2°C con soluciones de
acido clorhidrico de pH comprendidos entre 1,1 y 4. Para determinar la cantidad
de 4cido fijado por la lana se introdujeron 0,5 g de materia en tubos de boca
esmerilada que contenian 50 ml de las diferentes soluciones de dcido clorhidrico
exactamente valoradas y ambientadas a 22,2°C. A continuaciéon se taparon los
tubos y se dejaron en un bafo termostatizado durante 48 horas. Pasado este tiempo,
se decantaron las soluciones sobre un crisol de placa filtrante, se¢ enfriaron y se
procedi6 a la determinacion de la cantidad de 4cido residual, por potenciometria
cuando el pH de la solucion cra inferior a 2,5, o a partir del pH para valores
superiores. La valoracion de los grupos dcidos se realizé6 dc modo similar con
soluciones de hidréxido sodico de pH 10,4 a 12,8 y reduciendo a 16 horas el tiempo
de permanencia de la lana en las soluciones alcalinas (1). La cantidad de alcali
fijada por la fibra se determind por potenciometria para pH superiores a 10,5y a
partir del pH para valores inferiores.

Isotermas de equilibrio
Las isotermas de absorcion se efectuaron con acido clorhidrico a pH iniciales

comprendidos entre 1,6 v 3,6 a las temperaturas de 22,2, 30, 40 y 50°C. El tiempo
de contacto de 1a lana con la disolucion 4cida fue en todos los casos de 48 horas.

Cinéticas de absorciéon

Las cinéticas de absorcion se realizaron a pH constante con dcido clorhidrico
(pH 3,5), sobre muestras ambientadas a pH 5, a las temperaturas de 40, 50 y 60°C,
aprovechiandose en algin caso los datos de las cinéticas realizadas a 70°C.
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TABLA X

Tratamiento con Dabeersen 503

Conc. de Fe
pH de la mg Felkg
solucién fibra seca S.A. (%) S.U.B. (%) Acido cisteico (%)
Conc. de Fe B ' ’ ’
fibra orig. Cone. de bario fibra
mg Felkg secuestrante resi- tra- F. ori- F. tra- F. ori- F. tra- F. ori- F. tra-
fibra seca g/l inicial final dual tada ginal tada ginal tada ginal tada
15 4 8'85 8°40 0 15 142 587 015
132 59’5 0’11
15 8 8°'70 8’35 0 15 143 586 0’14
65 4 8'85 8'20 50°30 16’30 17’4 61’4 046
142 63’6 019
65 8 870 840 52°50 12°20 17°3 56’8 044
115 4 8°85 8’00 80°20 3920 176 596 0’43
14’3 59°9 022
115 8 870 8'28 9960 20°10 173 56’8 041




Segtin se ha comprobado en trabajos posteriores (2) €l hierro introducido se

comporta como ¢l de la lana original.

CONCLUSIONES

1. Se ha apreciado que el contenido de hierro sobre fibras de lana lavadas
en la industria varia entre 10 y 80 mg Fe/kg fibra seca. Se ha obser-
vado que una fibra de lana durante su lavado industrial aumenta su
concentracién de hierro en unos valores que varfan entre un 10 y un
40 9, de su contenido original de dicho i6n.

2. En el estudio de la forma de actuacién de varios secuestrantes de dife-
rente naturaleza quimica sobre fibras de lana que contienen hicrro, se
ha observado que el complejo formado es soluble en la solucién, que-
dando todavia cantidades de hierro que no pueden ser climinadas. Se
ha observado que las variables que mas influyen en el proceso de eli-
minacién de hierro de la fibra son: la concentracién de secuestrante
empleado y la temperatura de tratamiento.

3. Al tratar con un agente secuestrante del tipo EDTA y DTPA una lana
que contiene cantidades crecientes de hierro, se aprecia que para bajas
concentraciones de hierro no se produce alteracion quimica sobre la
fibra, aumentando ésta al alcanzar el contenido de hierro valores més
elevados.
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