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0.1. Resumen

Se ha estudiado un defecto de fabricacién atipico que se ha observado en un
determinado tipo de fibra de poliéster PET al transformarla en hilado en una conti-
nua de anillos. El defecto consiste en que el hilado del fondo {principic} de la bobina
presenta una disminucién del orden del 30% tanto en la resistencia a la traccién co-
mo en el alargamiento a la rotura con respecto a los valores del hilado del vértice o
cabeza (final).

Para conocer {a causa del problema se ha procedido a estudiar los principios y
finales de diversas bobinas mediante técnicas sencillas de caracterizacion de la mi-
croestructura de las fibras de PET, tales como solubilidad diferencial, tiempo critico
de disolucién y sorcién del iodo. También se ha determinado 1a densidad como me-
dida de la cristalinidad.

0.2. Summary

Manufacturing defect observed on spinning polyester (PET) fibre is analysed in
this study. This defect occured during ring spinning resulting in the yarn having
30% less breaking strength and extension at the base of the bobbin with respect to
the yarn proceeding from the top of the bobbin. )

To study the causes that provoked this defect, yarns from various bobbins ta-
ken from different zones, base to top, were analysed through simple microstructure
characterization techniques and their tensile behaviour.
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0.3. Résumé

On poursuit d'étudier un défaut de fabrication qui a été présent sur un détermi-
né type de polyester qui a été filé sur continu & anneaux: le filé du fond de la fusée
présente une diminution, de "ordre du 30% de sa résistence 4 la traction ainsi que
de son altongement 3 la rupture, par rapport aux valeurs du méme filé contenu au
sommet ou téte de la fusée. Pour bien connaitre la cause de ce probiéme, on a pro-
cédé a I'étude des filés de plusieures fusées agissant au moyen de techniques trés
simples de caracterisation pour la microstructure des fibres du polyester, comme la
solubilité différentislie, le temps critique de dissolution et la sorption de iode. On a
aussi déterminé la densité comme une approche de la cristalinité.

1. INTRODUCCION

La disminucién de la resistencia de un sustrato de poliéster se puede deber a un
acortamiento de ia cadena macromolecular o a que se ha producido una variacién o
destruccién importante de ia microestructura fisica de las fibras que explica fa ma-
yor resistencia de las fibras con respecto a los plésticos. {1)

Existen diferentes técnicas que permiten distinguir entre sustratos distintos pe-
ro semejantes, a través de la caracterizacién de la estructura fina de ias fibras de po-
liéster. Como ejemplo de dichas técnicas se pueden citar las sencillas -tiempo critico
de disolucidén, solubilidad diferencial, sorcion de iodo, determinacién de la
densidad- y las que requieren un equipo complejo -calorimetria diferencial, analisis
termomecénico, dindmico o no.- Estas técnicas son sensibles a las variaciones de
cristalinidad y/o orientacién que puede experimentar la fibra. En este estudio se han
preferido las técnicas sencillas ya que en este caso han resultado ser mucho més
sensibles.

2. PARTE EXPERIMENTAL

Se ha partido de seis bobinas de un peso aproximado de unos 40 g. El poliéster
de tres bobinas se habia ensimado con una composicién standard {bobinas 1, 2 Yy 3)
y las otras tres segun una receta especial (bobinas 4, 5y 6).

Ei titulo de la fibra componente de los hilados era igual a 1,3 dtex y el del hilado
16,7 tex.

A partir de {as bobinas se han preparado pequefias madejas de 2 g, las cuales
se han numerado con vistas a conocer su proximidad a la cabeza o al fondo de la bo-
bina. Cuanto més bajo es el nimero de referencia, méas préxima al vértice de fa bobi-
na esta la materia componente de ia madeja correspondiente.

Con las madejas correspondientes al fondo y a la cabeza se han reatizado los si-
guientes ensayos de caracterizacién:

1} Solubilidad diferencial en fenol/tetracloroetano {5/95) {2}.
2) Tiempo critico de disolucién en fenol 100% a 50 °C (3).
3) Sorcién de iodo {4).

4} Densidad (5).

5) Resistencia y alargamiento a la rotura.
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La solubilidad diferencial se determiné también sobre materia localizada en la
parte central de las bobinas, en tanto que los pardmetros de traccién fueron medi-
dos sobre la materia de un nimero mayor de madejas.

Todos los ensayos de caracterizacién se realizaron sobre materia de la que se
habfa eliminado en ensimaje con una solucién de Sandozina NIA a 40 °C durante 30

minutos. |
3. RESULTADOS Y DISCUSION

La Tabla 1 contiene los valores de {a solubilidad diferencial a diferentes tempe-
raturas, a efectos de seleccionar una temperatura a la que, por su mayor sensibili-
dad, se pueda determinar la solubilidad diferencial de los componentes de las otras
bobinas. En la misma tabla se indican también los resultados de la sorcién de iodo a
diferentes temperaturas. Los ensayos de solubilidad diferencial y de sorcion de iodo
se realizaron sobre dos bobinas diferentes a efectos de que los sustratos sometidos
a examen estuvieran lo méas cerca posible del fondo y de la cabeza de la bobina.

TABLA 1
Solubilidad diferencial y sorcién de iodo de los sustratos referenciados.

Solubilidad .
Bﬁﬁna Situacién diferencial {%) Sorcién de lodo {mg/g)
o
70°C | 75°C | 80°C | 35°C | 40°C | 45°C | 50°C | 55°C | 60°C
Cabeza 147 | 334 | 582 | -- - -- - -— ] —
2
Fondo 16.1 | 2668 | 510 | —- - - - —_— ] -~
Cabeza - - -- | 2701 445 | 86.1 | 98.4 | 95.6 | 90.0
3
Fondo - - -- | 279 | 432 | 860 | 1020 935 | 913

Es esta Tabla se puede apreciar que tanto a 75 como a 80 °C las solubilidades
diferenciales del fondo y del vértice son apreciablemente diferentes, en tanto que en
el tramo ascendente de 1a curva de sorcién los valores de la sorcién son casi idénti-
.cos para el fondo y la cabeza.

Lasorcién de iodo y la solubilidad diferencial de las otras bobinas se han deter-
minado a 45 y 80 °C, respectivamente. Los valores obtenidos asi como los que han
resultado de otros métodos de caracterizacién son los indicados en ia Tabla 2.
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TABLA 2
Pardmetros de los sustratos referenciados

Bobina - Si " Solubilidad TCD Sorcion Densidad |Cristalinidad
ituacion ; oo 3

No diferenciat {%) (seg) de jodo (g/cm?) (%)
Cabeza 64,6 50 90,2 1,3855 442

1
~ Fondo 51,1 50 90,0 1,3855 442
Cabeza . 59,2 47 845 1,3855 442

2
Fondo 510 50 948 1,3855 442
Cabeza 62.4 46 87,0 1,3856 443

3
Fondo 51,1 47 858 1,3856 44 3
Cabeza 60,5 43 889 1,3863 449

4
Fondo 55,9 46 925 1,3863 449
Cabeza 65,1 42 88,2 1,3860 446

5
Fondo 58,7 47 88,2 1,3860 44 6
Cabeza 64,4 44 91,6 1,3863 449

6 .

Fondo 58,1 46 91,3 1,3863 448

Del examen de los valores de la Tabla 2 se deduce que:

1)

2}

3)

La solubilidad diferencial es siempre inferior en el sustratc fondo que en el
sustrato vértice, siendo la diferencia mayor en las bobinas con ensimaje o
avivaje standard que en las que han sido tratadas con un ensimaje de
prueba. Teniendo en cuenta la excelente sensibilidad del ensayo de solu-
bilidad las diferencias son muy significativas por repetirse en todas las bo-
binas y también por su magnitud.

No existen diferencias en los valores del TCD de! fondo y cabeza de cada
bobina; sin embargo se aprecia cierta tendencia a que el de la cabeza sea
inferior al del fondo, sobre todo en las bobinas con ensimaje experimen-
tal, Esta tendencia concuerda con los valores de la solubilidad diferencial,
ya que de una mayor solubilidad cabe esperar un menor TCD.

La sorcién de iodo v {a cristalizacion calculada a partir de la densidad pre-
sentan valores que son iguales para la cabeza y el fondo de todas las bobi-
nas estudiadas.
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Asi pues, la solubilidad diferenciai es ia (nica técnica que ha permitido detectar
diferencias en la estructura fina del poliéster componente del vértice y del fondo de
la bobina. Por otra parte, el hecho de que la solubilidad del sustrato sea inferior a la
del sustrato cabeza sugiere que aquel ha estado sometido en el proceso de forma-
cién de la bobina a un calentamiento y/o tensién més intenso que el sustrato cabe-
za. Este mayor calentamiento habria conducido a una microestructura méas compac-
ta y maés fragil, lo cual explicaria la disminucion de la resistencia. No obstante, no se
aprecia ninguna diferencia entre la cristalizacién de la cabeza y el fondo de ninguna
de las bobinas estudiadas.

Teniendo en cuenta que entre fondo y vértice de ias bobinas existe una diferen-
cia de solubilidad apreciable, se ha procedido a determinar la solubilidad de ias ma-
dejitas correspondientes a la parte central de la bobina, habiéndose hallado los re-
sultados resefiados en la Tabla 3.

TABLA 3
Solubitidad del poliéster localizado en la parte central de la bobina

Bobina i 2 | 3 4 5 6

Solubilidad diferencial (%} 498 65,7 655 | 540 | 556 | 570

Comparando estos valores con los de la Tabla 2, se observa que ia solubilidad
diferencial de la zona central Gnicamente presenta valores intermedios en la zonas
centrales de las bobinas 2 y 3, y que en los demas casos su valor est4 més proximo
al de los correspondientes sustratos fondo.

TABLA 4
Evolucién de los parémetros de traccién a lo largo de la bobina

ENSIMAJE STANDARD

Bobina 1 Bobina 2 Bobina 3

Alarg. Alarg. Alarg.

Madeja | Resist. ala Madeja Resist. ala Madeja | Resist. ala
NO {g) rotura NO {g) rotura NO {g) rotura
(%) {%} (%)
3 503 1.7 3 492 119 3 503 1.7
7 423 95 7 427 10.3 7 472 104
11 366 8.7 11 333 8.1 1 409 9.0
15 348 8.9 15 292 79 15 288 6.9
17 343 7.8 16 287 8.7 — — —
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ENSIMAJE EXPERIMENTAL

Bobina 4 - Bobina 5 Bobina 6
Alarg. Alarg. Alarg.
Madeja | Resist. { al Madeja | Resist. | 212 Madeja | Resist. | 218

N© {g) rotura NG {g) rotura NO {g) rotura
(%) (%) {%)

3 463 1.1 3 484 1.1 3 462 10,5

7 414 9.9 7 478 105 7 426 11.8

1 342 8.5 1 424 10.9 1" 391 10.1
15 319 8.1 15 ©358 85 15 352 9.5
17 301 8.2 19 318 7.5 19 336 89

Teniendo en cuenta que tanto las resistencias como los alargamientos de la ca-
beza eran mucho mayores que los del fondo, ya que las diferencias se situan en tor-
no al 36%, se ha estimado interesante conocer la evolucion de los pardmetros de
traccion del hilado a medida que se va lienando ia bobina. Para ello se ha procedido
a la evaluacién de los parametros de las madejitas referenciadas en la Tabla 4, en la
que se puede apreciar que tanto ia resistencia como el alargamiento son tanto mas
bajos cuanto mas préxima del fondo esté la materia componente de la madejita co-
rrespondiente. Tomando las medidas de los valores correspondientes a las bobinas
con ensimaje standard y los de las bobinas avivadas segtin la receta experimental no
se aprecian diferencias importantes entre unas y otras.

Por otra parte, en la Figura 1 se han representado los valores medios de los pa-
rametros de todas las madejitas que poseen el mismo nimero de referencia. La rela-
cién entre resistencia y nimero de localizacion de la madeijita presenta una excelen-
te linealilidad y viene dada por la ecuacion:

R =523 — 126 N
coeficiente de correlacion = 0.99

en donde R es ia resistencia en gramos y N el nimero de referencia de la madejita.

La relacion entre alargamiento a ia rotura y la localizacién de la madejita es tam-
bién excelentemente fineal y obedece a la ecuacion;

A = 1204 — 0.241 N
coeficiente de correlacién = 0.98

en donde A es el alargamiento a la rotura expresado en unidades porcentuales.

Teniendo en cuenta que los valores se han calculado realizando la media de las
seis madejas con la misma referencia, la excelente linealidad hallada en las relacio-
nes mencionadas puede ser considerada como una prueba de que las dos composi-
ciones de avivado utilizadas conducen a sustratos que se comportan de un modo si-
milar.
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Fig. 1.- Evolucién de los valores medios de la resistencia y del alargamiento a la rotu-
ra del hilo en funcién de la localizacién del sustrato en la bobina.
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4. CONCLUSIONES

4.1. Entre el fondo (principio) y el vértice (final) de las bobinas estudiadas en este
trabajo se han detectado diferencias en torno al 33% en la resistencia y el alarga-
miento a la rotura, de manera que los valores més bajos de ambos parémetros co-
rresponden a los sustratos del fondo.

4.2. Las diferencias observadas parecen corresponder a diferencias en la estructura
fina entre los sustratos fondo y vértice, ya que también se han detectado diferencias
importantes y repetidas en la solubilidad diferencial en fenol/tetracloroetano de
unos y otros sustratos.

4.3. La menor solubilidad diferencial de los sustratos localizados en el fondo de to-
das las bobinas indica que los sustratos correspondientes han experimentado una
accién térmica o termomecanica de mayor intensidad que los sustratos de vértice.
La mayor intensidad del tratamiento térmico podria conducir a una estructura més
fragil y menos resistente.

4.4. Se ha hallado una excelente correlacion lineal de signo negativo entre la resis-
tencia a la traccion y la localizacién del sustrato en la bobina. Lo mismo sucede con
el alargamiento a la rotura. :

4.5, Los hilos preparados con los dos productos de avivado presentan un comporta-
miento que debe ser considerado como muy similar.
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