CURSILLOS Y CONFERENCIAS

Solubilidad en urea bisulfito”

por el Dr. Pedro Miré Plans

GENERALIDADES

Este ensayo para determinar alteraciones quimicas en la lana, fue propuesto
en 1955 por Lees y Elsworth (1) v se ha difundido ampliamente.

El test de solubilidad alcalina es sensible a alteraciones producidas por mu-
chos de los tratamientos que la lana puede sufrir. El aumento de solubilidad se
debe lo mismo a alteraciones producidas por hidrolisis de la cadena polipeptidica,
que a rotura de uniones disulfuro, que a ambas simultdneamente. En otras pala-
bras, el test de la solubilidad alcalina, responde, aumentando, a alteraciones que
la lana pueda haber sufrido durante el clorado, blanqueo con peréxidos, carboni-
zado, o, tratamientos acidos; pero es poco sensible a menos que la alteracion haya
sido muy importante, a alteraciones por tratamientos alcalinos, tratamientos que
la lana sufre con frecuencia (carbonato soédico, amoniaco, jabon, etc.), en forma
de floca, peinado, hilado o tejido. En muchos procesos de fijacion, o tintura con
ciertos tipos de colorantes, pueden también producirse alteraciones de tipo alcalino
si la lana retiene alcali de procesos previos.

Si intentamos medir la alteraciéon producida en una lana por medio del
ensayo de solubilidad en dlcali, observaremos una disminucién de tal solubilidad,
ya que parte de la fraccion de proteina soluble en 4lcali ha sido eliminada durante
el tratamiento, o se han formado en la lana nuevas uniones resistentes a la accion
alcalina. Esta disminucién es pequefia y poco indicativa de la alteracion alcalina
que la fibra ha sufrido.

La solubilidad en 4cido completaba esta laguna respondiendo a las altera-
ciones alcalinas. Con todo, su sensibilidad es inferior a la del test de solubilidad
enurea bisulfito.

Lees y Elsworth (1) partieron del supuesto de que la variacién de solubilidad
de la lana causada por un tratamiento alcalino se pondria mayormente de mani-
fiesto empleando un reactivo con un efecto dispersante superior al del hidréxido
sodico 0,IN. Tal reactivo deberia conservar en lo posible, las caracteristicas qui-
micas originales de la lana, por cuyo motivo el empleo de una solucién alcalina
mas fuerte que el hidréxido sédico 0.IN no pareceria adecuada.

Jones y Mechan (2) habian encontrado que las proteinas de tipo queratinico
pueden ser parcialmente dispersadas en soluciones que contienen urea y un agente
reductor, capaz de romper los enlaces disulfuro transversales. Lees y Elsworth
comprobaron que la cantidad de fibra disuelta en una disolucién de urea-bisulfito
disminuye cuando previamente ha sufrido un tratamiento alcalino y en una pro-
porcién que depende de la intensidad del tratamiento. Ello les llevé a elaborar
el ensayo de solubilidad de la lana en urea-bisulfito, que hoy dia se halla amplia-
mente difundido.

* Conferencia pronunciada en el Instituto de Investigacién Textil de Tarrasa dentro del Cursillo de Compra-Venta
Técnica de lana’’, celebrada el 9 de noviembre de 1972.
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RELACION ENTRE LA SOLUBILIDAD DE LA LANA
EN UREA-BISULFITO Y SU ESTRUCTURA QUIMICA

Este test estd relacionado con el estado de reticulacién de las cadenas polipep-
tidicas. Al aumentar esta reticulacién, por formacién de uniones estables, dismi-
nuye la solubilidad en urea-bisulfito. Asi, los tratamientos alcalinos, que aln en
condiciones muy suaves producen variaciones en la reticulacién, modifican facil-
mente el valor de la solubilidad de la lana en urea-bisulfito.

Los tratamientos alcalinos algo fuertes alteran la cistina, dando lugar a la
formacién de lantionina y lisinoalanina, y la formacion de estas uniones estables
al tratamiento, da lugar a la disminucién de la solubilidad en urea-bisulfito.
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En el caso de tratamientos alcalinos débiles el test también responde, pero
en cllos ha podido comprobarse que ¢l contenido de cistina practicamente no ha
variado. Este hecho lo han interpretado Zahn y Kessler (3) por paso de cistina
intracadena a intercadena, por una reaccién de intercambio tiol-disulfuro. La
mayor reticulacion que se origina aunque sea debida a uniones disulfuro, no esta-
bles al reactivo, por estar edificadas en zonas dificilmente alcanzables por el
mismo, explicarfa la menor solubilidad en urea-bisulfito. Esta interpretacién ha
sido criticada por Swan (4) y Speakmann (5), quienes explican la menor solubilidad
en urea-bisulfito de lanas tratadas en 4lcali muy débil, por formacién de estruc-
turas, ligadas por puentes de hidrégeno dificilmente solubles. Recientemente
Zahn (6) admite que junto a la reaccién de intercambio en el puente disulfuro,
tiene lugar una reaccién secundaria con formacién de una pequefia cantidad de
lantionina y posiblemente esta pequefia proporcion explicaria la baja solubilizacién
de tales lanas.

Pensemos, en primera aproximacién, que la formacién de una sola unién esta-
ble, dobla el peso molecular de las cadenas a disolver y la creacién de unas pocas
puede dar lugar a una insolubilizacién. Si consideramos que segin los estudios de
Middlebrock (7), cada cadena polipeptidica contiene unas 30 moléculas de cis-
tina, la conversién de una sola, es decir del 1/30 parte de la cistina total doblaria
ya el peso del péptido a disolver, con s6lo un cambio en el contenido en azufre
disulfuro del 3,0 9, al 2,9 9,. O sea que formaciones muy pequeiias de lationina,
o lisincalanina, intercadena y por tanto con poca variacién en el contenido de
cistina, son capaces de variar fuertemente la solubilidad de la lana en urea-bisulfito.

Sea cual sea el mecanismo exacto de actuacion de soluciones alcalinas débiles
sobre la lana, tenemos un test muy sensible a modificaciones causadas por dicho
tratamiento, de tal forma que podemos acusar tal tratamiento, aun sin producirse
lo que al menos comercialmente podriamos llamar alteracién.
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La medida de la solubilidad en urea-bisulfito de una lana nos da una idea
de su estado de reticulacién por uniones estables a este reactivo, como pueden
ser las debidas a las lantionina y lisinoalanina, pero es inespecifica para distinguir
de qué tipo de unién se trata. Toda vez que la presencia de ambas o de una de ellas
solamente, la lantionina, puede ser una indicacién del tipo de tratamicnto sufrido
por la fibra, resulta interesante su distincion. Si bien la determinacién directa de
ambos aminoacidos da respuesta a la cuestion, es éste un proceso mds dificil que
la simple determinacién de la solubilidad de la fibra en un reactivo.

Mediante la medida de la solubilidad en urea-bisulfito y en acido performlco
(determinacién de B-queratosas) (8) es posible distinguir entre muestras de lana
que contienen lantionina o lantionina mds lisinoalanina.

Dada la complejidad de la estructura morfoldgica de la lana, relacionada con
una distinta distribucion de diferentes tipos de proteinas, es logico que no toda la
fibra se disuelva en igual forma. Los trabajos de Mercer (9) con el microscopio
electronico mostraron una disolucién preferencial del ortocortex. Es, por tanto,
de esperar que fibras que no han sufrido tratamiento alguno, presenten diferente
solubilidad en urea-bisulfito si su estructura morfoldgica es muy distinta. Asi, el
mohair, con estructura orto, se disolverd mas que la lana merino, con estructura
bilateral orto-para. Esta, a su vez, es mds soluble en una disolucién de urea-bisul-
fito que el pelo humano con estructura para (10).

FACTORES QUE INFLUYEN EN LA DETERMINACION

La disolucién de la lana por soluciones de urea-bisulfito, sc basa en la acciéon
simultinea de un reactivo de fuerte poder de dispersion con la urea y de un
agente reductor, capaz de romper uniones disulfuro.

En la elaboracién del método se procurd en principio aceptar como tempe-
ratura de traba]o la misma empleada en la solubilidad alcalina, es decir, la de

65°C. :

a) pH

Se estudi6 el efecto del pH trabajando con disoluciones de 50 gr de urea y
3 gr de metabisulfito en 100 ml y un tiempo de accién de 1 hora a 65°C. La
figura 1 (1) muestra la variacién de dicha solubilidad, observdndose que ésta es fuer-
temente dependiente del pH. A pH 7 tiene lugar la maxima solubilizacién. A este
valor, probablemente no conesponde la maxima acci6én de cada uno de los reac-
tivos, sino que en €l es maxima la accién de la mezcla. La rotura de puentes disul-
furo por el bisulfito, necesaria para la dispersién de la queratina, tiene su méaximo
valor a pH de aproximadamente 3,5 (11,12). Por otra parte, la urea s¢ presenta en
dos formas tautémeras de diferente poder dispersante:

NH,—CO—NH, NH = C(OH)NH,

de forma que su capacidad de dispersién variard también con el pH. presentando
su mdximo a diferente valor que aquel para el cual es médxima la sulfitolisis.

Aunque este maximo es un valor critico, de manera que puede variar, aprecia-
blemente, la solubilidad por pequefias diferencias de pH, la experiencia demuestra
que ajustando la solucién a pH 7, como se halla fuertemente tamponada, el valor
se mantiene hasta el fin de la determinacién, aun empleando lana conteniendo
4cido sulftrico. Sin embargo se pueden neutralizar fales muestras antes de la
determinacion.
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Fig. 1 Variacién de la solubilidad de la lana en iirea-bisulfito en funci6én del pH,

b) Concentracion.

Se ha estudiado también el efecto de la concentraciéon del metabisulfito sddico
para este valor 7 del pH (1). La méxima disolucién se obtiene para concentraciones
de 2,5 a 3 9%. La reduccion de la solubilizacién para concentraciones superiores a
las indicadas, podria explicarse por efecto de precipitacién de la fase dispersa a
causa de una concentracion elevada en electrolito. En la figura 2 puede observarse
la variacién de la solubilidad de la lana en funcién de la concentracién en meta-
hisulfito.

La tabla I muestra la variacién de esta solubilidad con la concentracién de
urea. El aumento de la solubilidad es casi lineal entre las concentraciones de
40 a 60 g por 100 ml de reactivo.

TABLA 1
Efecto de la concenfracién de urea
(Tiempo 1h, Temperatura 65°C, Metabisulfito 30 g/1, pH 7.0+1)

Concentracion ured Solubilidad
{g/100 ml reactivo) urea-bisulfito Y
40 26,2
45 . 38,0
50 44,0
55 49,9
60 53,6

En la préctica se ha escogido el valor de 50 g, porque es la concentracién mas
elevada a la cual no se producen cristalizaciones a la temperatura ambiente.

¢) Temperatura.

La solubilidad de la lana en una solucién de urea-bisulfito aumenta con la
temperatura (Tabla II) (1). Entre 60 y 70°C la variacién es relativamente pequefia,
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Fig. 2 Variacién de la solubilidad de la lana en irea-bisulfito en funcién de la concentracién en bisulfiio.

menor que el 1 9, por grado de temperatura. Toda vez que en las determinaciones
de la solubilidad en alcali y en acido de la lana se escogi6 la temperatura de 65°C,
se ha también fijado este valor para el caso de la solubilidad en urea-bisulfito.

TABLA 1I
Efecto de la temperatura

Lana tratada 1 h. con una solucién de 500 g/1 de urea y 30 g/1
de metabisulfito a pH 7,0

%o
Temperatura Solubilidad
°C urea-bisulfito
50 25,3
60 38,7
65 444
70 46,2
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d) Tiempo.
En cuanto al tiempo puede verse en la figura 3 (1), que después de una hora
de tratamiento la cantidad de lana disuelta es pricticamente constante.
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Fig. 3 Variacién con el tiempo de la solubilidad de la lana en drea-bisulfito,

EFECTO DE 1.0S TRATAMIENTOS QUIMICOS SOBRE LA SOLUBILIDAD
DE LA LANA EN UREA-BISULFITO

a) Accion de los élcalis.

Hemos indicado al principio, que precisamente este ensayo se propuso para
poder conocer alteraciones alcalinas. En la figura 4 (1) se muestra la variacién
de la solubilidad de la lana en urea-bisulfito, después de haber sufrido un trata-
miento de 30 minutos en una disolucion de carbonato sddico de 4,7 g/1 a diferentes
tcmperaturas y una relaciéon de bafio de 1 : 50. Como puede observarse, ¢l test es
muy sensible a este tratamiento apareciendo fuertes variaciones de la solubilidad,
cuando apenas se ha alterado e! contenido en cistina. En este sentido son ilustra-
tivas las tablas III y IV en las que se observa que sin haber practicamente variado
el contenido en cistina, se llega a valores muy bajos de solubilidad, en urea-bisul-
fito, tras tratar la lana en carbonato sédico 0,1N durante diversos tiempos, a 45°C.

Se ha buscado una relacion entre el contenido en lantionina y la solubilidad en
urea-bisulfito. Si bien es cierto que el aumento de contenido en lantionina disminuye
la solubilidad en urea-bisulfito, no existe una relacidon tnica, toda vez que los
recientes conocimientos sobre formacién de lantionina y lisinoalanina han mos-
trado la importancia de este Gltimo aminoicido como posible enlace transversal
entre cadenas peptidicas, contribuyendo a la insolubilizacién de la fibra (8, 13).

En la tabla V (8) puede observarse la variacién de la solubilidad en urea-
bisulfito de lana tratada con hidréxido sodico en relacidén con la cantidad de lan-
tionina y lisinoalanina formadas.
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TABLA III y IV

Na,CO,0,IN Cistina Solubilidad
45°C <+ Cisteina urea-bisulfito
min. % %

0 . 12,49 48,8

10 12,49 45,4

20 12,51 440

30 12,44 31,3

45 12,44 24,7

60 12,36 21,6

- 90 12,25 17,1

120 12,16 12,4

240 11,47 6,3
TABLA V

Tratamiento de lana con Hidréxido sodico 0,IN durante 30 min.
a diferentes temperaturas

Temperatura de Solubilidad en
tratamiento urea-bisulfito Lantionina Lisinoalanina
°C %o % %o
sin tratar 65,0 0,10 0,0
0 50,2 0,10 0,10
10 42,6 0.31 0,31
20 16,5 0,69 0.38
30 4,2 1,16 0,58
40 1.4 — 1,19
50 0.0 3,60 1,72
60 0,0 4,36 2,04

En la tabla VI se dan los resultados de la solubilidad en &lcali y en urea-
bisulfito de un mismo lote de lana lavada industrialmente segliin tres procedi-
mientos diferentes, los dos primeros a pH alcalino (alrededor de 10) y el tercera
pH neutro (14).

TABLA VI

Solubilidad en alcali y urea-bisulfito de un lote de lana merino lavada
segin fres procedimientos distinfos

Solubilidad Solubilidad
Método de lavado alcalina % urea-bisulfito Y
Jabon-carbonato 16,8 44,1
Detergente-carbonato 16,2 45,2
Detergente-neutro 17,2 516
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Fig. 4 Variaclén de la solubilidad en U-B de la lana tratada con carbonato sédico a diferente temperatura.
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~—=-= Azufre disulfuro

b) Efecto de la ebullicién con disoluciones a diferentes pH.

En la figura 5 (1) puede observarse la accidén de la ebullicién de la lana, en
una solucion de 9,2 g/l de sulfato sodico, a diferentes pH, durante 3 horas, sobre
su solubilidad en urea-bisulfito. De las lanas tratadas se han determinado, también,
la solubilidad en dlcali y el contenido en cistina, que s¢ hallan representados en la
misma figura.

Podemos observar que los tratamientos acidos fuertes aumentan la solubilidad
en urea-bisulfito al igual que la solubilidad alcalina; por encima de un pH 3,5 em-
pieza ya a disminuir, llegando a insolubilizarse a pH de 7,5, cuando s6lo un
20 6 25 9, del contenido en cistina se ha destruido, podemos observar también que
a pH 3,5 la lana sufre la minima alteracion.

En la figura 6 puede observarse, el efecto del mismo tratamiento repetido
durante tiempos diferentes. Las curvas se cruzan para el valor 3,5 del pH, al cual
se presenta en todos los tres casos la minima variacion.

¢) Blanqueo con peroéxidos.

En la tabla VII (1) se dan los resultados de la solubilidad en urea-bisulfito
de lana que se traté con una disolucién de perdxido de hidrdgeno de 2 vol., a pH 9,2
(ajustado con borato sédico), durante tiempos diferentes. Simultdneamente se dan
los valores de dicha solubilidad para lana que sufrié el mismo tratamiento en un
bafio sin agua oxigenada. Como complemento se da el valor del contenido en
cistina en forma de contenido de azufre disulfuro.
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Fig. 5 Variacién de la solubilidad de la lana en U-B después de un tratamiento a ebullicién en baiio de sulfato
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Fig. 6 Accién de la ebullicién a diferentes pH sobre la solubilidad de la lana en U-B

— 57 —



TABLA VII

Efecto del tiempo de tratamiento con peroxido de hidrégeno
(50°C, pH, 9.2, 2 vol. H.O,)

Sin H,0, Con H,0,
Tiempo de Solubilidad Azufre Solubilidad Azufre
tratamiento  urea bisulfito disulfuro urea-bisulfito disulfuro
h % % % %
Sin tratar 44,8 3.10 — —_
1 38,6 — 48,1 2,47
3 325 3,00 50,7 2,28
6 205 2,99 36,9 2,10

En la tabla VIII (1) se dan los valores de otra serie de tratamientos llevados
2 cabo sobre la misma lana con agua oxigenada de 2 vol., a 50°C durante 3 horas,
variando el valor del pH del bafio. Igualmente se exponen aqui los resultados sobre
lana tratada en iguales condiciones, en ausencia de agua oxigenada.

TABLA VIII

Efecto del pH en el tratamiento con perdoxido de hidrégeno
(50°C, 3 h. 2 vol. H,0,)

Sin H,0, Con H,0,
Solucion Solubilidad Azufre Solubilidad Azufre
pH urea-bisulfito disulfuro urea-bisulfito disulfuro
%e %o %o Yo

7.0 433 3,07 50.8 2,85

3.0 41,5 3,10 52,5 2,62

92 32,5 3,00 50,7 2,28
10,0 12,2 2,93 16,5 2,36

De estos resultados puede deducirse que en el blanqueo con agua oxigenada
se realizan dos variaciones con efectos opuestos sobre la solubilidad en urea-bisul-
fito, dependiendo por tanto la variacién de esta solubilidad del pH del bafio
usado v de la concentracién de agua oxiegnada.

d) Accién de reductores.

En la fig. 7 (11) puede observarse la variacién de la solubilidad en urea-bisul-
fito de lana sometida a tratamiento con soluciones de 5 g/l de sulfito o hidrosulfite
a diferentes valores de pH, comprobando cémo a medida que aumenta el pH
disminuye la solubilidad, lo cual se halla en relacién con la cantidad de lantionina
formada, como puede observarse en la tabla IX, donde comprobamos ademés que
la formacién de lantionina no ha ido acompafiada de la de lisinoalanina, lo cual
estd en relacién con el mecanismo de ataque por el cual se ha realizado la alte-
racion del puente disulfuro de la cistina (13, 15).

Operari: VISCARRI M-1
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Fig. 7 Solubilidad en urea-bisulfito de lana tratada con bisulfito (O) y con hidrosulfito (/\) para distintos valores
de pH (1h. 50° C).

TABLA IX

Tratamiento de lana con sulfito sédico 0,2M a pH 8,6 durante
45 minutos a diferentes temperaturas

Solubilidad

Temperatura de urea-bisulfito Lantionina Lisinoalanina Cisteina

tratamiento °C % % % %

Sin tratamiento 56,0 0,19 0.15 0,10
10 59,3 0,29 0,15 0,32
20 58,4 0,31 0,15 0,49
25 52,9 0,40 0,15 041
30 » 58.6 0,51 0.15 0,62
40 54,0 0,51 0,15 0,50
60 46,0 0,69 0,15 0,48
80 11,7 1,34 0,20 0,49
90 . 34 2,55 0,20 —

100 0.0 3,76 0,20 0.36

— 50 —



ACCION DE LA TINTURA

Se ha estudiado la accién de los bafios de tintura (16) tratando lana con bafios
usuales en la industria, exentos de colorante. Los tratamientos se realizaron en
una maquina de tintura a presién a las temperaturas de 80 y 100°C durante
¢ horas vy a la de 106°C durante media hora. En la figura 8 se dan los resultados
obtenidos. Se puede ver una buena correspondencia entre las curvas, ya sea em-
pleando sulfato sodico, ya sulfato amoénico. La pendiente de las mismas varia
con la temperatura y en ella vemos que en la zona de pH entre 3,7 y 4,2 es donde
menor alteracién sufre la fibra en todos los casos. En la consideracion de estas cur-
vas ba de tenerse presente que, junto a la accién de los iones hidrogeno y a la inso-
lubilizante de los iones hidréxilo, debe sumarse la accién del calor que luego con-
sideraremos.

——=Nay SO, 3.4 g/l
—— (NH4 )2 SO4 2,5 g/l.

A 80°C
m 0 100° C
N ®106°C 90 Min
) N\
da_
e ——
= 40—
L0
3
° — L)
w
= 204
T i i I 1
3 4 5 6 7 pH

Fig. 8 Variacién de la solubilidad de la lana en U-B después de tratada en soluciones salinas a diferentes pH.

En la figura 9 se puede ver la relacién que existe, en cada tratamiento de
tintura, entre su duracién y la solubilidad en urea-bisulfito, observidndose que la
velocidad de ataque disminuye con el tiempo. A temperatura de 80°C hay poca
alteracién; atin después de 6 horas de tintura a pH entre 3,95 y 5,17 los cambios
producidos son pequefios. A temperatura mas elevada, de 100°C, las pendientes
de las curvas se hacen mas diferentes, correspondiendo igualmente la menor alte-
racién en la lana, a los tratamientos entre pH 3,95 v 5,17. A 106°C hallamos que
la diferencia entre los diversos tratamientos se hace mis amplia y también, que
aquéllos realizados a pH entre 3.95 y 5,17 son los que menor alteracion producen.
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ACCION DEL CALOR, LUZ E INTEMPERIE

En la tabla X (13) puede observarse la accién prolongada dél calor seco sobre
la solubilidad de tres hilados de lana en urea-bisulfito. Es interesante notar que
ya a 60°C la exposicidon prolongada a dicha temperatura puede producir fuerte
variacién en la solubilidad en urea-bisulfito.

TABLA X
Tiempo de Y Solubilidad urea-bisulfito
Hilo  tratamiento 60° 70° 105° 120° 140° 160°
A 0 422 422
4 dias 40,5 31.5
8 dias 39,2 23,5
16 dias 35,6 21,3
32 dias 32,7 20.7
64 dias 31,5 20,1
128 dias 19,4 ‘
0 457 45,7 457
15 min. 37,0 14,3 12,3
C 0 46,8
1 hora 43,8
3 horas 38,7
20 horas 21,5

Esta misma accién del calor se manifiesta sobre la punta de las lanas ya que
durante su crecimiento estdn sometidas a la accién del calor solar. En este caso,
debe afiadirse la accién de la luz, dando conjuntamente lugar a una disminucion
de la solubilidad en urea-bisulfito de las partes superiores de la lana. La expo-
sicién de lana a la luz ultravioleta produce igual variacion.

VAPORIZADO DE HILADOS

En la operacién de vaporizado de hilados para fijar su torsién fécilmente se
producen alteraciones de trabajo. La determinacidén de la solubilidad en urea-bisul-
fito es uno de los ensayos que nos permite medir la alteracién producida. En
la figura 10, podemos constatar como se producen variaciones importantes en la
fibra segtn el pH de la misma si elevamos excesivamente la temperatura. Mientras
a pH 4,0 puede vaporizarse hasta 95°C durante 30 minutos sin apenas producirse
modificacion, a pH 9,4 no deberia vaporizarse mds alld de 80°C y atin a ser posible
durante tiempos més cortos (17).
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ANEXO |

Determinacién de la solubilidad de la lana en urea-bisulfito (Norma de la
Federacién Lanera Internacional).

A) Campo de aplicacién

~ El método es aplicable a todos los textiles de lana, tales como: borra, cinta,
hilado, hilo o tejido, sélo de valor limitado en el caso de lana tefiida al cromo.

B) Principio

La muestra de lana se introduce en una solucién de composicién definida que
contiene urea y metabisulfito sédico, bajo condiciones especificas de tiempo, tem-
peratura y volumen. La pérdida en peso se determina como diferencia entre los
pesos secos de la muestra antes y después del tratamiento.

C) Aparatos y Reactivos
C.1. Aparatos

Bafio de agua, mantenido a 66°+0,5°C mediante un control termostatico.
Para asegurar la uniformidad de temperatura el agua debe estar sometida a
agitacion.

Es fundamental que la temperatura de la solucién de urea metabisulfito se
mantenga a 65+0,5°C en el curso del ensayo.

La experiencia ha demostrado que esta temperatura se mantiene dentro del
recipiente que contiene la mencionada solucién cuando el agua del bafio se man-
tiene a 66°+0,5°C.
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Recipientes provistos de tapdn, con una capacidad de trabajo de 100 ml;
todos de la misma forma y espesor de pared.

Crisoles filtrantes, de 30 ml de capacidad, porosidad 1.

Si es posible los crisoles filtrantes deben estar provistos de tapones de vidrio
esmerilado. En caso contrario los crisoles deben ponerse en pesafiltros antes de
realizar las pesadas.

Kitasato, trompa de vacio, adaptador que permita fijar adecuadamente los
crisoles filtrantes a la boca del Kitasato, bomba para filtracion.

Estufa con circulacién de aire para el sccado de las muestras a 105°+2°C.

Pesa filtros.

Balanza analitica con una sensibilidad de 0,0002 g.

Desecador.

C.2. Reactivos

Solucién de urea-bisulfito, preparada el mismo dia de su empleo, conteniendo
50 g de urea, 3 g de metabisulfito sédico y 2 ml de hidréxido sédico SN por 100 ml.
Todos los reactivos deben ser de calidad «grado analiticon. Disolver la urea en
agua destilada a ebullicién, afiadir el metabisulfito, dejar enfriar, afiadir 2 ml
de la solucién de hidréxido sodico y completar el volumen hasta 100 ml. Medir
el pH de la solucién utilizando un pH metro con electrodo de vidrio y ajustarlo a
pH 7.0=%0,1 si fuera necesario.

Solucién de urea, conteniendo 25 g de urea en 100 ml.

Dicloro metano.

D) Muestras para el ensayo

Toémese una muestra representativa del total y suficiente como para disponer
de lana (libre de grasa y materia vegetal) para los siguientes ensayos.

Una muestra con un peso aproximado de 1 g para determinar el peso scco.

Dos muestras con un peso aproximado de 1 g para determinar la solubilidad
en urea-metabisulfito.

Dos muestras con un peso aproximado de 2 g para determinar el contenido
en 4cido (solamente necesarias cuando la muestra contiene 4cido).

Extraer la muestra representativa en un soxhlet con diclorometano durante
una hora a una velocidad minima de seis ciclos por hora. Dejar evaporar el diclo-
rometano y proceder entonces a separar todas las materias vegetales y demdas im-
purezas. Si la muestra fuera hilo o tejido, desintegrarlo en porciones de hilo de
aproximadamente 1 cm de largo, y dejar que se equilibre con la atmoésfera del
laboratorio.

E) Procedimiento del ensayo

E.1. Pesada

Pesar al mismo tiempo, con exactitud de 0,0002 g, las muestras para ensayo
anteriormente detalladas. Usar una de ellas (de peso aproximado 1 g) para la
determinacidn del peso seco, dos de ellas (de peso aproximado 1 g) para determinar
la solubilidad en urea-metabisulfito y dos de ellas (de peso aproximado 2 g) parz
determinar el contenido en 4cido si fuera necesario.
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E2. Determinaciéon del peso seco

Secar la muestra destinada a este ensayo en un pesafiltros a 105°:1-2°C. Tapar
el pesafiltros, dejarlo enfriar en un desecador y pesarlo. Repetir estas operaciones
de secado hasta obtener peso constante. Puede considerarse que ha sido alcanzado
peso constante cuando tras resecar durante 30 minutos, la muestra indica un
cambio en peso no mayor que 0,0005 gr. Retirar la muestra y pesar el pesafiltros
vacio, determinando por diferencia el peso seco de la muestra. Calcular por pro-
porcionalidad los pesos secos de las otras muestras.

E.3. Determinacion de la solubilidad en urea-metabisulfito

Verter en el recipiente de ensayo 100 ml de solucioén urea-metabisulfito; tapar
sin apretar y colocar el recipiente en el bafio de agua de tal modo que el nivel
del agua exterior esté 5 cm por encima del nivel de la solucién en el recipiente.
Esta precaucién es necesaria para asegurar el control preciso de la temperatura.

Cuando la temperatura de la solucién de urea-metabisulfito alcanza 65°+0,5°C
introducir cuidadosamente en el recipiente una muestra pesada, tapar el matraz
y agitarlo sin violencia para asegurar una completa humectacién de la muestra
en ensayo. Agitar nuevamente transcurridos 15, 30 y 45 minutos, sin que el tiempo
de agitacién exceda de 5 segundos. Transcurridos 60 minutos transferir cuidado-
samente el contenido del recipiente a un crisol filtrante previamente pesado y
eliminando el liquido por succién. Lavar tres veces el material fibroso que quede
en el crisol con solucién de urea (10 ml cada vez) v a continuacidn seis veces con
agua destilada o desionizada, dejando que el liquido permanezca en contacto con
¢l residuo unos 15 segundos; antes de aplicar la succién para separarlo. Secar el
crisol y su contenido a 105°=:2°C, enfriar en desecador y pesar. Repetir estas ope-
raciones hasta obtener peso constante.

E.4. Determinacion del contenido en Acido

Si un extracto acuoso del material tuviera un pH por debajo de 4,0, deter-
minar el contenido en 4cido segin el método dado en la correspondiente norma
de la Federacién Lanera Internacional.

F) Caélculo y expresion de los resnltados

De acuerdo con los siguientes métodos, calcilese la solubilidad en urea-meta-
bisulfito como la pérdida de peso sufrida por la muestra de ensayo expresada como
tanto por ciento de su peso seco:

F.1. Muestras no conteniendo acido

W1 h— W?, .
W,
donde W, es el peso seco de la muestra en ensayo.
W. es el peso seco del residuo.

F.2. Muestras conteniendo acido

100
St = (S-s)

To
100-s
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donde S* es la solubilidad en urea-metabisulfito corregida.

S es la solubilidad en urea-metabisulfito no corregida (Calcu-
lada segin F.1.)

s es el porcentaje de 4cido sulfdrico. (Calculado segin E.4.)

Informe

Al hacer el informe indiquese los resultados individuales y su media, cada uno
con tres cifras significativas.
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