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RESUMEN

En este trabajo de investigacion se estudio la incorporacion sobre telas 100 %
algodén y mezcla de polialgoddn (65-35 %), de dos tipos de dioxido de titanio:
grado alimenticio (cristalizacion anatasa) y grado técnico (cristalizacion rutilo).
Para ello se probaron dos métodos de incorporacion: agotamiento e
impregnacion. Al no existir afinidad entre las particulas de TiO, y las fibras de
algodon y poliéster se utilizaron 2 alternativas para mejorar tanto el porcentaje de
incorporacion como el de retencion en las telas luego del lavado; la adicién de un
ligante acrilico al bafio y el pretratamiento a las telas con acido succinico y sulfato
de aluminio como catalizador. Por lo tanto, se realizaron un total de 4
procedimientos: incorporacion por agotamiento con ligante, incorporacion por
agotamiento con pretratamiento, incorporacién por impregnacion con ligante e
incorporacion por impregnacion con pretratamiento. De los cuatro procedimientos
realizados se seleccion6 el método de incorporacion por agotamiento con
pretratamiento a la tela, ya que present6 el mayor porcentaje de incorporacion de

particulas de TiO.

Una vez seleccionado el método, se variaron parametros del pretratamiento de la
tela para obtener mayor retencion del TiO,: tipo de catalizador usado (sulfato de
aluminio y bifosfato de sodio), concentracion del catalizador (4, 6 y 8 % sobre
peso de tela (spt)), y la concentracion de acido succinico (4, 6, 8, 10y 12 % sobre
peso de tela (spt)). Como variable de salida en esta etapa de la investigacién, se
utilizé el porcentaje de retencién de TiO, posterior al lavado de la tela segun la
norma AATCC Test Method 61-1996 Test 1A Colorfastness to Laundering, home
and Commercial: Accelerated. Se alcanzaron los porcentajes maximos de
retencidn en las telas de algodén 100 % y polialgoddn cuando se utilizé 6 % spt
de sulfato de aluminio (catalizador) con 8 % spt de acido succinico y cuando se

uso6 6 % spt de bifosfato de sodio con 10 % spt de acido succinico.

Para determinar si el método y condiciones de operacion determinados otorgan a
las telas la propiedad de autolimpieza, se expusieron las telas a las que

previamente se incorporé TiO, en una camara de xenén en el rango UV (340 nm,
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0,48 W/m?) por un tiempo de 6, 12 y 24 horas. Para evaluar el efecto
autolimpiable se establecié una escala de valoracién, en donde el valor de 1
corresponde a una mancha de 1 g/L de solucion de café y el valor de 7 a la
mancha inicial de 6,6 g/L de soluciéon de café. A mayor tiempo de exposicion,
mayor fue la propiedad autolimpiable, ya que luego de 24 horas de exposicion las
manchas disminuyeron desde valores de 7 hasta valores de 1 (TiO; técnico) y
menor que 1 (TiO, alimenticio). En general el TiO, alimenticio presenté mayor

propiedad autolimpiable a la presentada por el TiO, técnico.
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INTRODUCCION

Los llamados textiles inteligentes han despertado gran interés en los ultimos afios
ya que son capaces de cambiar sus propiedades intrinsecas como una respuesta
a un estimulo externo. Dependiendo de su método de obtencidén asi como de las
particulas que se les adhieran, se obtienen diferentes funcionalidades de los
textiles inteligentes: autolimpieza, proteccidn de luz ultravioleta, etc. (Sanchez,
2007, p. 39). Los textiles autolimpiables pueden ser de dos tipos: los hidréfobos
cuyo principio es repeler el agua y los hidrofilicos que degradan la mancha
mediante fotocatalisis de los compuestos. Los textiles autolimpiables hidrofilicos
ayudan a la degradacion de contaminantes ambientales, eliminacién de olores
(corporal y humo), compuestos organicos y microorganismos que pueden ser o no
dafinos para los humanos. Los textiles autolimpiables hidrofilicos se pueden
obtener al incorporar Oxidos metalicos (semiconductores) que actuan como
catalizadores en la reaccion de foto-degradacién de compuestos. El 6xido mas
utilizado por su estabilidad es el dioxido de titanio de tamafio nanoparticulado,
seguido del 6xido de zinc (Qi et al., 2006, p. 4568).

Una de las grandes dificultades que presenta la incorporacién de las particulas es
su permanencia, ya que al tratarse de textiles, estos deben ser sometidos a varios
ciclos de lavados y la permanencia de las particulas se ve comprometida en los
mismos (Mancini y Lépez, 2013, p. 1), por lo cual se incorporan ligantes para que
exista una mejor adherencia entre la tela y las particulas, ademas del uso de
pretratamientos que ayudan a que exista una afinidad entre la tela y las particulas
(Mirjalili y Karimi, 2011, p. 1030; Mancini y Lopez, 2013, p. 3). Pese al avance de
los textiles autolimpiables existe poca informacion sobre la toxicidad de las
nanoparticulas utilizadas, ademas se desconocen aun los efectos sobre vias de
absorcion en los humanos, lo que podria implicar riesgos de salud desconocidos
(Tanarro y Galvez, 2009, pp. 37-43). Por ello, en el presente trabajo se utilizaran

microparticulas de TiO, con tamafos de dgy comprendidos entre 0,9y 1,0 um.
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1.1

Las fibras textiles y los articulos elaborados con ellas tienen un gran papel en la
vida cotidiana gracias a su basto rango de aplicaciones, con el tiempo los mismos
se han adaptado para satisfacer la necesidad de los seres humanos. Las fibras
textiles por lo general se clasifican segun su origen en dos grandes grupos: fibras

naturales y fibras sintéticas (Moody y Needles, 2004, p. 5). En la Figura 1.1 se
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muestra la clasificacion de las fibras segun su origen.
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Figura 1. 1. Clasificacion de las fibras textiles naturales y sintéticas
(Moody y Needles, 2004, p. 5)




Del total de fibras comercializadas en el mundo en el afio 2015 las fibras de
algodon tuvieron un consumo del 27 %, mientras que las fibras de poliéster
alcanzaron un consumo del 55 %, siendo asi las mas utilizadas en el mundo
(Textile Exchange, 2016, p. 7).

1.1.1 ALGODON

El algoddén es una fibra hipoalergénica textil blanda, aislante, de bajo costo,
suave, comoda y es facil de lavar. También es una fibra transpirable, absorbente y
flexible. Por sus diversas propiedades se usa en la ropa de bebés, ropa interior,
jeans, etc (Maharzan, 2013, p. 1). Las fibras muy cortas son utilizadas para la
fabricacion de papel o textiles artificiales en forma de celulosa regenerada. Otros
usos de sus fibras y semillas son la produccion de aceite y harina de proteina
(Mosiniak y Prat, 2005, p. 5).

El algoddn (Gossypium, familia Malvaceae) originario de la India, es una planta
perenne arbustiva con flores grandes. La planta se cultiva en varios paises
tropicales, sus frutos son capsulas que envuelven a la semilla de algodén. Existen
34 especies silvestres entre las cuales estan Gossypium herbaceum (algodon
indio de fibras gruesas y cortas), Gossypium barbadense (algodon egipcio de
fibras largas y delgadas) y la especie mas utilizada Gossypium hirsutum (Fibras

de tamafo medio) (Mosiniak y Prat, 2005, p. 1).

La seccion transversal de una fibra de algodon muestra una estructura de
multiples capas: primero una pared delgada exterior primaria de
aproximadamente 0,1 um de espesor compuesta de celulosa, ceras, grasas y
pectina, seguida de una pared interior mas gruesa de 0,4 um de espesor formada
por tres sub capas de celulosa en espiral, y en el centro de la fibra se encuentra
un canal o lumen por el cual se transportan nutrientes durante el crecimiento de la
fibra (Mosiniak y Prat, 2005, p. 3).



La fibra de algodon esta compuesta entre 88,0 y 96,5% de alfa celulosa. La
composiciéon quimica del algoddén varia dependiendo del medio ambiente donde

crece la planta y la madurez de la misma (Gordon y Hsieh, 2007, p. 5).

La celulosa es un polisacarido que se forma por unidades de B-D-glucosa unidas
por un enlace glucosidico del grupo hidroxilo glucésido del carbono 1 y el hidroxilo
alcohdlico del carbono 4 de la siguiente molécula (O'sullivan, 1997, p. 175). La
longitud entre cada dos grupos aislados de celulosa es de 10,3 A, tal como se
observa en la Figura 1.2. La celulosa por lo general es una sustancia “dura" e
insoluble en agua, la cual tiene un papel importante en el mantenimiento de la
estructura de las paredes celulares de las plantas (Cegarra, Puente y Valldeperas,
1981, p. 7).
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Figura 1. 2. Unidad de repeticion de la cadena de celulosa
(Cegarra, Puente, Valldeperas, 1981, p. 8)

Las fibras de algoddn presentan una superficie polar asociada a los grupos
hidroxilos de la celulosa, tal caracteristica es responsable de su caracter
hidrofilico y permite también la uniéon de las cadenas de celulosa mediante un
puente de hidrogeno (Mirjalili y Karimi, 2011, p. 209). Ademas las fibras de
algodon varian entre 3 y 6 um de diametro, dependiendo de su variedad. (Giraldo,
2015, p. 27)

Cuando la fibra de algodén se seca, esta sufre un colapso enrollandose y
formando una hendidura como se muestra en la Figura 1.3. En la region C, la
estructura se abre y es mas susceptible al ataque quimico. En la region A, la

estructura es estrecha, en B, la estructura es ancha. Esto es una consecuencia



natural del colapso de una estructura helicoidal. A lo largo de la fibra en intervalos
existen cambios entre las convoluciones como se muestra en la Figura 1.3
(Gordon y Hsieh, 2007, p. 39).
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Figura 1. 3. Fibra de algodon: Izq. Seccion transversal de la fibra

Der. Convoluciones de la fibra
(Gordon y Hsieh, 2007, p.39)

1.1.2 POLIESTER

El poliéster es un polimero sintético de cadena larga formado por macromoléculas
lineales que tienen al menos 85 % en masa de un diol y acido tereftalico. El
poliéster se forma a partir de una reaccion de condensacion de alcoholes y acidos

organicos o hidroxiacidos (Giraldo, 2015, p. 40).

En 1941 Reino Unido fabrico el primer poliéster conocido como PET (tereftalato
de polietileno), en los afos posteriores se fabricaron otros poliésteres como PBT
(tereftalato de polibutileno) y PTT (tereftalato de politrimetileno), siendo el PET el
mas usado en el campo textil, cuya formula molecular se observa en la Figura 1.4
(CIRFS, 2016, p. 1).
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Figura 1. 4. Esquema molecular del PET
(Diaz, 2013, p. 2)

Las fibras de poliéster se fabrican fundiendo los pellets de polimero
aproximadamente a 280 °C, luego son extruidas en filamentos continuos para ser
enrollados como filamentos antes de ser estirados, engarzados y cortados en fibra
corta (CIRFS, 2016, p. 1).

El poliéster es una fibra de seccion transversal variable, generalmente redonda,
con superficie lisa, tal como se observa en la Figura 1.5; es una fibra muy versatil,
Se arruga poco, posee baja tasa legal de humedad, ademas de poseer una buena
recuperacion elastica y a la torsién, también es resistente a la mayoria de
quimicos y a la abrasion. Debido a su estructura quimica es hidréfoba, ademas de
presentar alta cristalinidad ya que al presentar anillos aromaticos estos tienden a
apilarse ordenadamente, formando cristales resistentes (Amends, 1997, p. 78;
Haresh, 2009, p. 13).
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Figura 1. 5. Seccion transversal de las fibras de poliéster
(Aamenos, 1997, p. 77)



Gracias a todas estas caracteristicas las fibras de poliéster se usan en la
fabricacion de vestimenta como: pantalones deportivos, camisas, blusas y en
articulos del hogar como mantas y sabanas. También son utilizadas en hilos para
coser, cordeles, mangueras contra incendios, cintas transportadoras, cinturones
de seguridad (Mondragén, 2002, p. 8; COATS, 2017, p. 20).

1.1.3 MEZCLAS DE FIBRAS

Desde hace varios afos se realizan la mezcla de dos o mas fibras naturales y/o
artificiales de modo que la combinacién final presente las caracteristicas promedio
de los constituyentes que la componen. Existen varias razones para realizar las
mezclas textiles, en primer lugar se encuentra la elaboracién de un producto mas
barato, asi mezclas de lana y algodén son comunes en la industria textil para
reducir el costo sin afectar considerablemente la calidad. La segunda razén es la
correccion de defectos, muchas fibras tienen algunas caracteristicas indeseables
inherentes que puede ser minimizada al ser mezcladas con otras fibras. Por
ejemplo la baja absorcion de agua del poliéster puede mejorar mediante la mezcla
con algoddn o rayon. Asi la mezcla de algodon y poliéster permite resolver ciertos
inconvenientes que las prendas de algoddn tienen, tales como arrugarse con
facilidad, ya que al ser combinadas con fibras como el poliéster que conserva su
forma original, dan como resultado una prenda confortable y duradera. La tercera
razon es la creacion de efectos nuevos y mas deseables en la mezcla (Raihan y
Ghosh, 2015, p. 88; Najar, Amani y Hasani, 2002, pp. 177-178).

Debido a sus caracteristicas, la mezcla de algodén poliéster es empleada en
prendas de vestir, pijamas, sabanas, fundas de almohadas, mantas, ropa
deportiva, camisetas y camisas. La mezcla de poliéster y algodon se la puede
realizar en diversas cantidades, una de las mezclas mas usadas es la de 65 %
poliéster y 35 % algoddén debido a su mayor confort y durabilidad. Otra mezcla
muy durable y versatil es la de 50 % algodén y 50 % poliéster, esta mantendra su
forma, es suave y ligera al tacto (Giraldo, 2015, p. 23).



1.2 INCORPORACION DE PARTICULAS EN TEXTLES

En los ultimos afios la aparicion de nuevas tecnologias ha revolucionado la
industria textil, muestra de ello es la aparicion de los textiles inteligentes los
cuales en su mayoria incorporan micro o nano particulas para brindarle al textil
una propiedad diferente a la presentada por su fibra de origen, por ejemplo:
actividad antibacteriana, propiedades ignifugas, proteccion ultravioleta,
propiedades autolimpiables, entre otras (Rivero, Urrutia, Goicochea y Arregui,
2015, p. 2).

En el caso de los textiles inteligentes que son obtenidos mediante la incorporacion
de particulas, esto se realiza de diferentes maneras: la primera es incorporar
directamente la particula de interés a las fibras textiles en el proceso de hilatura
(mediante extrusion de una fibra textil sintética), con ello se obtienen las llamadas
fibras inteligentes, después estas son tejidas formando asi el textil inteligente. La
segunda es mediante la aplicacion de las particulas de interés en el proceso de
acabado textil del tejido, en este caso se debe considerar la resistencia de las
particulas incorporadas al lavado, abrasion y la sensacion al tacto que presente el
textil obtenido. En la Figura 1.6 se puede observar la disposicion que pueden

tener las particulas en los textiles (Sanchez, 2007, p. 40).

Figura 1. 6. Incorporacion de particulas en textiles: 1zq. Incorporacion directa a la fibra.

Der. Incorporacion al tejido como un acabado
(Sanchez, 2007, p. 40)



Para la incorporacion de las particulas en tejidos textiles se usan diversos
procesos de acabados, los cuales se pueden clasificar en sistemas por
impregnacion, sistemas por agotamiento y sistemas especiales (Lockuan, 2012, p.
81).

1.2.1 SISTEMAS POR IMPREGNACION

El método por impregnacién puede ser continuo o semicontinuo. En general,
consiste en que el material textil ingresa a un recipiente que contiene un bafo
compuesto por el material que se desea impregnar en la tela y agua, luego el textil
pasa por rodillos que quitan el exceso de bafo (expresion) para después realizar
una fijacion. Por lo tanto el producto de interés es transferido al material textil por

medio del contacto con la tela (Francés, 2013, p. 42).

En el método por impregnacidén se usa una relaciéon de baho que puede ser de
1 000 g del material textil por 600-1 200 mL de solucion de impregnacion. Un
factor a ser considerado en el sistema por impregnacion es el contenido de
solidos en al bafio. Ademas de la concentracion de solidos otro aspecto que se
debe controlar es el llamado pick up o expresion del tejido, ya que este factor
determina la cantidad del bafio que es absorbido por el material textil (Pineda y
Jara, 2010, p. 42; Lockuan, 2012, p. 23).

El equipo usado en el proceso por impregnacion es el foulard (Morales, 1999,
p.139). En el foulard existe una soluciéon o bano en un recipiente en el cual se
remoja al textil, este se escurre mediante cilindros que aplican presion para
proveer un exprimido uniforme en el ancho de tejido. Luego de esta operacion se
procede a un proceso de termo-fijado (PAD-THERM) para que la fijacion sea
efectiva. Para ello el material textil es secado a temperaturas entre 90-110 °C y
luego fijado entre 110-150 °C, lo que involucra el contacto con aire caliente por un
tiempo determinado para que los productos quimicos de interés penetren en el
interior de las fibras y se fijen (Francés, 2013, p. 42; Lockuan, 2012, p. 70). En la
Figura 1.7 se puede apreciar un equipo foulard.



Rodillos de expresion

Termofijador

Bafio o
solicion

Rodillos

Material textil

Figura 1. 7. Equipo foulard y mecanismo de impregnacion por foulardado
(Tung y Daoud, 2011, p. 7861)

1.2.2 METODO POR AGOTAMIENTO

El método por agotamiento es un método discontinuo que consiste en sumergir el
material en un equipo por determinado tiempo bajo condiciones especificas hasta
conseguir la saturacion del material (Morales, 1999, p. 140). Mientras transcurre el
tiempo, el producto de interés pasa del bafo a la fibra por absorcion, lo que

significa que el bafio se va agotando.

La relacion entre el peso de la fibra y el volumen del baio que utiliza el método
por agotamiento oscila entre 1.6 y 1:20, es decir que por cada 10 gramos del
material textii se coloca aproximadamente entre 60 y 200 mL de bafno
respectivamente. Esta relacion se conoce como razon licor o relacién de bafo. En
general es mejor una relacion menor del bafo, puesto que disminuye el consumo
de agua, energia y aumenta el agotamiento del material de interés sobre la fibra
textil (Pineda y Jara, 2010, p. 42; Horrocks y Anand, 2000, p. 212).
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En el método por agotamiento se pueden usar diferentes tipos de maquinarias; la
primera en el autoclave en el que la fibra permanece fija mientras el bafio se
mantiene en movimiento. La segunda maquinaria en el jigger, en esta el material
textil permanece en movimiento y el bafio se mantiene inmovil. Por ultimo las jets,
maquinarias en donde tanto el material textil como el bafio estan en movimiento
(Pineday Jara, 2010, p. 42).

De lo anterior, los factores a ser considerados en el sistema por agotamiento son;
la relacion de bafio y el tiempo en el cual se mantiene en contacto el bafio con el
material textil. Estos factores son importantes ya que estos determinan la cantidad

de solidos que se incorporan en la tela (Lockuan, 2012, p.p. 38-40).

1.2.3 SISTEMAS ESPECIALES

Los sistemas especiales se caracterizan por ahorrar energia y agua. Entre los

sistemas especiales se encuentra el pulverizado y espumado.

El pulverizado esparce uniformemente el liquido de interés con ayuda de rotores
quedando situado en la superficie del textil (Francés, 2013, p. 52). Mientras que
en el espumado cierta cantidad de espuma es depositada sobre el textil con
ayuda de un soplador de aire comprimido, luego con una cuchilla la espuma es
difundida uniformemente en el material textil y asi este puede absorber el

producto de interés (Lockuan, 2012, p. 29).

1.3 TEXTILES AUTO-LIMPIABLES

1.3.1 GENERALIDADES

En los ultimos afos la ingenieria textil ha avanzado considerablemente, las
investigaciones buscan que los textiles se adapten a las necesidades de los seres

humanos. Los llamados textiles inteligentes han sido utilizados en diversas
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aplicaciones, ya que los mismos son capaces de cambiar su naturaleza debido a
distintos estimulos sean quimicos o fisicos, y como resultado cambian o
adquieren alguna propiedad que beneficia a los consumidores. Algunas de sus
aplicaciones mas reconocidas son: textiles antimicrobianos, textiles que protegen
contra rayos ultravioleta debido al peligro de largas exposiciones a la luz solar,

textiles biomédicos, textiles autolimpiables, etc (Sanchez, 2007, p. 39-44).

En las ultimas décadas el interés por las superficies autolimpiables ha ido en
crecimiento debido a que ahorran agua y mano de obra requerido en la limpieza.
Diversos productos que tienen superficies autolimpiables tales como los vidrios de
ventana y diferentes fibras textiles que a mas de ser autolimpiables presentan

propiedades bactericidas (Parkin, Palgrave, 2004, p. 1694).

Las superficies autolimpiables se divide en dos categorias: hidréfobas e

hidrofilicas.

a) Superficies hidrofobas (efecto de loto): este trata de simular la propiedad de la
planta de loto que es capaz de mantener su superficie limpia en medios
pantanosos debido a que sus hojas presentan un efecto de micro vellosidad
con el cual forman una superficie minima de contacto con las gotas de agua,
tal como se observa en la Figura 1.8, haciendo que las gotas de agua se
aglutinen y arrastren las particulas de suciedad (Fangeiro, Lacerda y Vila,
2011, p. 7). En los recubrimientos hidrofébicos las particulas de suciedad no
entran en contacto con la superficie y pueden ser eliminadas por la lluvia o

con un enjuague (Samal, Jeyaraman y Vishwakarma, 2010, p. 519).

| ——

Figura 1. 8. Gota de agua sobre superficie hidrofobica.
(Lau et al, 2003, p.1702)
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b) Superficies hidrofilicas: Estas superficies son autolimpiables debido a la
fotocatalisis ya que estan formados por un material semiconductor que al ser
irradiado con la luz solar degrada la mancha, ademas de presentar
propiedades antibacteriales y de desinfeccién (Samal et al, 2010, p. 519;
Abidi, Cabrales y Hequet, 2009, p. 2141). Como materiales semiconductores
se pueden usar oxidos metalicos y sulfuros, incluyendo diéxido de zirconio
(ZrOy), oxido de zinc (ZnO) y sulfuro de cadmio (CdS). Se han investigado
diversos materiales semiconductores pero el mas usado es el didoxido de
titanio (TiO2) debido a que es quimicamente estable, facil de producir,
economico, activo desde el punto de vista de la fotocatalisis (Oturan, Aaron,
2014, p. 2592; Parkin, Palgrave, 2004, p. 1694).

1.3.2 USO DE DIOXIDO DE TITANIO EN TEXTILES AUTOLIMPIABLES

El diéxido de titanio es el semiconductor mas ampliamente usado como pigmento,
fotocatalizador, materia prima en la fabricacién de cosméticos, etc., ya que tiene
un ancho de banda aproximado de 3,1 eV (cristalizacién rutilo) y 3,3 eV
(cristalizacion anatasa), lo que representa un limitante de energia para que se
produzca la conduccion de electrones en el sélido. El didéxido de titanio es estable
debido a su inactividad en ausencia de luz, ademas es un material de caracter
hidrofobo (Tung y Daoud, 2011, p. 7858).

El didxido de titanio puede presentar tres formas cristalinas: anatasa (estructura
tetragonal, grupo espacial: 144/amd), rutilo (estructura tetragonal, grupo espacial:
P4,/mnm) y brookita (estructura ortorrombica, grupo espacial: Pbca). Los dos
primeros son formas naturales, mientras que el tercero es obtenido de manera
sintética. Ademas entre las tres formas de cristalizacion, la cristalizacion rutilo es
la mas estable, mientras que las cristalizaciones anatasa y brookita se
transforman a cristalizacion rutilo bajo la influencia del calor (Dastjerdi y Montazer,
2010, p. 6). Tanto en la cristalizacion anatasa como en la cristalizacion rutilo, los

atomos de oxigeno y titanio forman un octaedro con una ligera distorsion siendo
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mas evidente en la cristalizacion anatasa que en la cristalizacion rutilo como se

muestra en la Figura 1.9 (Tuesta y Gutarra, 2004, p. 24).

o ?‘iﬁ'ﬁi
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Figura 1. 9. Celdas unitarias de rutilo y anatasa. El titanio ocupa la posicion central.
(Tuesta y Gutarra, 2004, p. 24)

El dioxido de titanio en la cristalizacion anatasa se utiliza en células solares
sensibilizadas con colorante y en la catalisis debido a su mayor area superficial,
mientras que en la cristalizacion rutilo se utiliza principalmente en el area de
dieléctricos y sensores de gas de oxigeno de alta temperatura. Sin embargo, los
dos tipos de cristalizaciones presentan actividad fotocatalitica (Mirjalili y Karimi,
2011, p. 209; Murillo, 2015, p. 73).

El mecanismo de degradacién de contaminantes depende de la actividad
fotocatalitica del TiO, y la misma se puede establecer mediante la cantidad de
planos cristalinos expuestos en la superficie del 6xido. Si la superficie tiene mayor
cantidad de atomos de titanio la reactividad es mayor que la de los atomos

internos (Tuesta y Gutarra, 2004, p. 25).
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La reaccion de fotocatalisis es iniciada con radiacion ultravioleta para estimular
una reaccién de oxidacion. Los electrones del TiO, irradiados con fotones de
energia de igual o mayor ancho de banda, se mueven desde la banda de valencia
(BV) hasta la banda de conduccién (BC), y asi se generan pares electron-hueco
(e/n*). Como resultado de la irradiacion la particula de TiO, se puede comportar
como donante o receptor de electrones para las moléculas en contacto con el

semiconductor (TiOy).

Los pares electron-hueco que migran hacia la superficie pueden participar en
reacciones redox con las especies adsorbidas (contaminantes). Ademas, en la
superficie del semiconductor (TiO;), el electrébn-hueco puede participar en
reacciones redox con el agua formando iones hidréxido (‘OH), compuestos
organicos u oxigeno. De las reacciones redox posibles las reacciones con agua
son predominantes frente a las moléculas contaminantes. Por tanto, los radicales
'OH resultantes de tal interaccion con las moléculas de agua son las especies
reactivas mas importantes formadas en la fotocatalisis con TiO,. El radical "OH es
un potente oxidante capaz de atacar rapidamente los contaminantes en las

cercanias de la superficie del semiconductor.

Otra reaccion importante se da en la banda de conduccion la cual reduce el
oxigeno adsorbido a radicales de oxigeno, los cuales también participan en la
degradacion de contaminantes. Sin embargo, este proceso es de menor
importancia. Idealmente, los contaminantes se pueden mineralizar, es decir, los
elementos presentes en las moléculas de los contaminantes pueden oxidarse

hasta la forma mas estable (por ejemplo, CO,, H,O, NO3-, SO4-, etc.).

Una explicacion grafica se puede observar en la Figura 1.10 (Ibhadon, Fitzpatrick,
2013. P. 193; Oturan, Aaron, 2014, p. 2594).
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Figura 1. 10. Proceso de fotodegradacion de contaminantes organicos con particulas de
dioxido de titanio
(Ibhadon, Fitzpatrick, 2013, p. 191)

Puesto que el dioxido de titanio actua como catalizador, este no se agota al
descomponer las manchas una y otra vez (Samal et al, 2010, p. 523). El

funcionamiento de los textiles autolimpiables se muestra en la Figura 1.11.

Figura 1. 11. Funcionamiento de los textiles autolimpiables
(Tung y Daoud, 2011, p. 7861)
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En el proceso de autolimpieza de una superficie textil es importante también la
intensidad de absorcion de radiacion de la tela impregnada con dioxido de titanio,
puesto que existe una relacion proporcional entre la intensidad de absorcion de la
radiacion UV y la actividad del catalizador, mientras mayor es la intensidad de
absorcion de radiacion UV, mayor es la actividad fotocatalitica ya que se
promueven mayor cantidad de electrones de la banda de valencia a la banda de
conduccion, lo que ayudara a la mejor actividad fotocatalitica (Daoud y Xin, 2004,
p. 25).

Estudios previos de foto degradacion han mostrado que entre las fases cristalinas
del diéxido de titanio, la anatasa tiene la actividad catalitica mas alta en
comparacion a la presentada por el didxido de titanio en la cristalizacion rutilo. Se
han propuesto algunas hipotesis para explicar la mayor actividad fotocatalitica que
presenta la fase cristalina anatasa (3,3 eV): el mayor potencial de banda de
conduccion para la cristalizacion anatasa, el menor tamano en general del cristal
de anatasa y debido a que en la fotodegradacion la cristalizacién anatasa forma
peréxido de hidrogeno, mientras que el rutilo produce el radical superoxido de
oxigeno. El superoxido es un agente oxidante activo, este genera peroxido de
hidrogeno. Mientras que el perdéxido de hidrogeno es un fuerte oxidante no
selectivo que permite a su vez ser descompuesto en radicales hidroxilo (Mirjalili y
Karimi, 2011, p. 210 y Kakuma, Nosaka y Nosaka, 2015, p. 1).

La fotocatalisis también causa la super-hidrofilidad en la superficie ya que el agua
en vez de formar gotas forma “hojas”, es decir los angulos de contacto se reducen
a valores muy bajos en presencia de la luz solar (el revestimiento se vuelve
“super-hidrofilo”). Este fendmeno se produce debido a la fotoexitacidn explicada
con anterioridad ya que el semiconductor oxida el oxigeno de la superficie del
material, dando lugar a vacios de oxigeno, estos pueden ser llenados por agua
adsorbida, dando como resultado grupos de hidroxilos superficiales que hacen
que la superficie sea hidrofilica (Parkin, Palgrave, 2004, p. 1690). Sin embargo
antes de que la tela presente la super-hidrofilidad presenta un caracter hidrofébico
cuando esta en contacto inicial con el contaminante, pero conforme se irradia el

TiO; con luz UV, el angulo de contacto va disminuyendo hasta llegar a un valor de
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cero, tal como se puede observar en la Figura 1.12 (Miyauchi, Nakajima,
Fujishima y Watanabe, 2000, p. 3). La llamada super-hidrofilidad se ha observado
en superficies de TiO, tanto en la cristalizacibn anatasa como rutilo,
independientemente de sus actividades fotocataliticas (Fujishima, Rao y Tryk,
2000, p. 16).

Figura 1. 12. Cambio de forma de las gotas de agua en una pelicula de TiO; durante la

exposicion con rayos UV.
(Zhang, Dillert, Bahnemann, Vormoor, 2012, p. 7495)

1.3.3 RETENCION DE PARTICULAS DE DIOXIDO DE TITANIO
INCORPORADAS EN TEXTILES

Uno de los mayores problemas que presentan los textiles con particulas
incorporadas es la retencién de las mismas, ya que las particulas tienden a
abandonar la tela con facilidad al someterlas al lavado (Mancini y Lopez, 2013, p.
3).

En busqueda de una mejor adherencia de las particulas en textiles, se han

realizado varios estudios con diferentes métodos.

Varios estudios han incorporado ligantes al material textil con el fin de asegurar la
permanencia de las particulas de interés en el mismo. En estudios como el de
Gupta, Jassal y Agrawal (2007) se trabajé con algoddén 100%, sobre el cual se
incorporé nanoparticulas de TiO, y ZnO con el método por impregnacion
utiizando un bafio que contenia 1-10% de ligante acrilico. Posteriormente se

realizd pruebas de lavado y se verificd la adherencia de las nanoparticulas luego
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de cinco ciclos de lavado en el laboratorio, esto indicé que la durabilidad de las
particulas era razonablemente buena para los ciclos de lavados realizados en
dicho estudio (p. 7).

La utilizacion de un ligante en un material textil involucra algunos pasos, entre
ellos la aplicacion del ligante, luego con la ayuda de aire caliente se elimina la
humedad o el disolvente para que el ligante quede en la superficie del material
textil en forma de film como se observa en la Figura 1.13 (Kamath, Dahiya y
Hegde, 2004, p. 4).

|

Evaporacicn de agua

Figura 1. 13. Incorporacion del ligante al material textil
(Kamath, Dahiya, Hegde, 2004, p. 4)

Algunas técnicas pueden usarse para preparar peliculas con TiO,, una de las mas
utilizadas el sol-gel, sin embargo una desventaja es que es un proceso que
requiere de alta temperatura, aunque se ha demostrado que este aspecto es el
que favorece la retencion del dioxido de titanio en las telas (Daoud, Xin, Zhang,
2005, p. 69-74; Dastjerdi y Montazer, 2010, p. 7).

Otros estudios han incorporado didxido de titanio en telas de algodén mediante un
meétodo de reticulacidn con un pretratamiento a la tela, el cual consiste en utilizar
un espaciador quimico y térmicamente estable que debe tener al menos dos
grupos carboxilicos libres para poder unirse con el algodén por un lado y con el

didéxido de titanio por el lado sobrante. El espaciador se une mediante un enlace
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éster a los grupos hidroxilo libres que tiene la celulosa del algodén, mientras que
el grupo o grupos carboxilicos libres se unen al diéxido de titanio mediante una
interaccidn electrostatica (Mirjalili y Karimi. 2011, p. 209). En la Figura 1.14 se

puede observar la reaccion de reticulacidon entre la celulosa y el espaciador

quimico.
)
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Figura 1. 14. Método de reticulacion, union del espaciador (acido succinico) con el
algodon y el TiO;
(Mirjalili y Karimi, 2011, p. 208)

En otros estudios se introdujo en la superficie del algodén grupos funcionales
como: carbonilo (C=0), formilo (-CHO), carboxilo (-COOH) para unir las
particulas de TiO, con la superficie textil. Los grupos funcionales se introdujeron
en la superficie del algodén por radiofrecuencia plasmatica, microondas vy

radiacion UV al vacio (Bozzi, Yuranova, Guasaquillo, Laub y Kiwi, 2005, p. 156).

Otra posibilidad es tratar el material textil con enzimas para hidrolizar la superficie,
lo que finalmente aumenta los grupos funcionales. Asi, telas de poliéster son
tratadas con lipasas que hidrolizan amidas y ésteres carboxilicos, mientras que la
lana es tratada con proteasas y lipasas. La modificacién de las fibras con ayuda
de enzimas permite el incremento de grupos carboxilicos, ademas de grupos

amino, hidroxilo, fenol y tiol (Montazer y Seifollahzadeh, 2011, p. 877).
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2. PARTE EXPERIMENTAL

El objetivo general del presente trabajo fue incorporar didxido de titanio grado
alimenticio y técnico en telas de algodon 100 % y mezcla de poliéster-algodén
(65-35 %) para que adquieran propiedades auto-limpiables. En concordancia, se

plantearon los siguientes objetivos especificos:

e Determinar el método de incorporacién de dioxido de titanio grado
alimenticio y técnico sobre telas de algodon 100 % y mezcla de poliéster-
algodon (65-35 %), con el que se obtenga el mayor porcentaje de didéxido
de titanio incorporado.

e Determinar las condiciones de proceso del método de incorporacion
seleccionado con las que se obtenga mayor porcentaje de permanencia del
didxido de titanio, al someterlas al lavado doméstico.

e Evaluar la propiedad autolimpiable de las telas con dioxido de titanio

incorporado con las mejores condiciones determinadas.

2.1 DETERMINACION DEL METODO DE INCORPORACION DE
DIOXIDO DE TITANIO, CON EL QUE SE OBTENGA EL
MAYOR PORCENTAJE DE DIOXIDO DE TITANIO
INCORPORADO

2.1.1 MATERIALES Y REACTIVOS

En esta investigacién se usaron dos telas producidas por la empresa PONTE
SELVA, comercializadas con el nombre: bramante margarita (poliéster-algodén
65-35 %) y lienzo hindu (algodon 100 %), ambas tejidas con ligamento tafetan 1:1.
Previo a la experimentaciéon se verifico la composicion de las telas, para lo cual
se realiz6 el analisis cualitativo y cuantitativo del contenido de fibras siguiendo las
Normas: AATCC Test Method 20-1995 Fiber Analysis: Qualitative y AATCC Test
Method 20A-1995 Fiber Analysis: Quantitative (AATCC, 1997, pp. 38-61). Para el
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analisis cuantitativo se us6 acido sulfurico 98 % w/w de pureza de la casa

comercial Emsure.

Se utilizaron dos tipos de dioxido de titanio, uno de grado alimenticio
(cristalizacion anatasa) y dioxido de titanio grado técnico (cristalizacion rutilo) los
cuales fueron adquiridos en la Casa del Quimico. A ambos tipos de didxido de
titanio se les realizé un analisis por granulometria laser y un analisis de difraccién

de rayos X.

Se utilizaron y evaluaron dos meétodos de incorporacién del dioxido de titanio
sobre las telas: agotamiento e impregnacion. La fijacion de las particulas se ve
favorecida mediante la adicién de un ligante al bafio de didxido de titanio o
mediante un pretratamiento a la tela con acido succinico y sulfato de aluminio
como catalizador (Mirjalili, 2011, p. 208). Por ello se ensayaron un total de cuatro
procesos de incorporacion del didxido de titanio: agotamiento con ligante acrilico,
agotamiento con pretratamiento a la tela, impregnacion con ligante acrilico e
impregnacion con pretratamiento a la tela. Los reactivos utilizados se detallan en
la Tabla 2.1

Tabla 2. 1. Reactivos empleados en los métodos de incorporacion evaluados

Reactivo Pureza Casa comercial Método de incorporacién

Incorporacion de TiO, por

Sulfato de aluminio Grado técnico - impregnacion y agotamiento
con pretratamiento de telas

Incorporacion de TiO, por

Acido succinico Grado reactivo Laboratory BDH impregnacion y agotamiento
con pretratamiento de telas

) ) Incorporacion de TiO, por
Bifosfato de sodio Grado analitico Mallinckrodt impregnacion y agotamiento
hidratado con pretratamiento de telas

Incorporacion de TiO, por

Ligante acrilico 46 % soélidos SENNELIER impregnacion y agotamiento
con ligante acrilico
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2.1.2 EQUIPOS

A lo largo de la experimentacion se utilizaron los equipos que se detallan en la
Tabla 2.2.

Tabla 2. 2. Equipos empleados en la investigacion

Equipo Marca Ensayo
Microscopio Olympus Composicion cualitativa de telas
Scattering Particle Size . < ,
Medidor granulométrico laser Distribution Analyzer La-950V2 Medicién del tamano de particula
. del TiO,
Horiba
Difractometro D8 ADVANCE Difraccion de rayos X
Balanza analitica Kern (220 g, 0,0001 g) Peso de las muestras
Agitador mecanico Lab-line Pretratamiento de telas
Termofijador Ernst Benz Incorppramon de.Tloz por
impregnacion
Foulard Ernst Benz Incorp.oracmn de.Tloz por
impregnacion
Launder-o-meter Atlas Incorporacién d e TiO, por
agotamiento
Estufa SDL Incorporacion Fie TiO, por
agotamiento
, , Evaluacion de la propiedad
Cémara de xen6n Q-Sun autolimpiable de las telas

Cabe mencionar que para cada procedimiento se usaron tanto la tela 100 %
algoddén como la mezcla de poliéster-algodén (65-35 %), asi como los dos tipos
de dioxido de titanio: grado alimenticio (cristalizacion anatasa) y grado técnico

(cristalizacion rutilo). Ademas todos los analisis se realizaron por duplicado.

La determinacion del porcentaje de incorporacion y de retencién de las particulas
de TiO, se realizd6 en base seca, por lo tanto previo a la realizacién de los
ensayos se determind la humedad de las telas siguiendo el procedimiento descrito
como parte de la norma AATCC Test Method 20A-1995 Fiber Analysis:
Quantitative (AATCC, 1997, p. 56). Para todos los casos el calculo de las

muestras secas se lo realizé mediante la Ecuacion 2.1
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peso muestra seca = P, — (P, * % humedad) [2.1]

Donde:

P, = peso de la muestra con humedad

2.1.3 INCORPORACION POR AGOTAMIENTO

2.1.3.1 Incorporacion por agotamiento con ligante acrilico

En la incorporacion por el método por agotamiento con ligante, se us6 como
variable la concentracién de dioxido de titanio. Se usaron concentraciones de 1, 3
y 5 g/L de TiO; (Meilert, Laub y Kiwi, 2005, p. 103). A continuacion se detallan los
pasos requeridos para este metodo, los cuales se presentan también en la Figura
2.1.

1. Se pes6 una muestra de tela que consistié en un recorte de 4,5 cm de ancho
por 12,0 cm de largo.

2. Se prepararon soluciones de 100 mL de bafio con las tres concentraciones de
TiO; sefaladas, a las cuales se agrego 5 % spt (sobre peso de tela) de ligante
acrilico. Esta mezcla se coloc6 en vasos de acero inoxidable de 500 mL por
30 minutos en el launder-o-meter a 70 °C.

3. Una vez acondicionado el bafio, se introdujo en los vasos de acero inoxidable
la muestra de tela previamente pesada. Se cerrdo el vaso y se colocd
nuevamente en el launder-o-meter por 1 hora a 70 °C.

4. Posteriormente se saco la tela y se la volvié a colocar en otro vaso metalico
con 100 mL de agua destilada en el launder-o-meter por 10 min a 70°C.

5. Se extrajo la tela, se la seco por 4 horas a 100° C en la estufa.

6. Posteriormente, se retird la muestra, se la coloc6 en un desecador por 30 min

y después se la peso.

Para determinar el aumento de peso que tuvieron las telas debido al ligante
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acrilico usado, se realizaron ensayos a las condiciones de trabajo con el
procedimiento antes descrito en la seccién 2.1.3.1 con la excepcién que no se
adiciono el TiO, a ninguna muestra textil para obtener blancos. El calculo del

porcentaje de ligante acrilico se realizé con la Ecuacion 2.2

_ Pp1—Ppo
% pesoiigante acritico = P *100 [2.2]

Donde:

P,, =Peso de la tela seca previo el procedimiento ()

P,, = Peso de la tela seca con ligante acrilico (g)

Barfio de agotamiento con ligante:
TiOx:1,3y5¢g/L
Ligante acrilico: 5 % spt
Volumen del bafio: 100 mL

v

Acondicionamiento
(Launder-o-meter Atlas)
70 °C. 30 min

\ 4

Incorporacion por agotamiento
~0,7 gdetela —> (Launder-o-meter Atlas)
70 °C, 1 hora

Bario agotado
Tela con TiO,

Lavado
Agua fresca —3t (Launder-o-meter Atlas)
70 °C, 10 min

A4

Secado
(EstufaSDL) > Agua
100 °C, 4 horas

v

Tela seca con TiO,

Figura 2. 1. Esquema de la incorporacion de TiO, por agotamiento con ligante
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Con el fin de seleccionar el método que permiti6 mayor incorporacion de TiO,, se

calculo el porcentaje de incorporacion de TiO, mediante la Ecuacion 2.3.

Pt1—Pyo

% TiO; incorporado = ( * 100) — % pesoyigante acritico [2.3]

P¢q
Donde:

P,, =Peso de la tela seca previo la incorporacion de TiO2 (g)

P;; = Peso de la tela con TiO; incorporado (g)

Se calculd también el porcentaje de TiO, que no se incorpord en el material textil

usando las Ecuaciones 2.4 y 2.5.

% TiOZ no incorporado = % maximo TiOZ incorporado ~ % TiOZ incorporado [24]
;. . P;

% maximo TiO3 incorporado = P—ll * 100 [2.5]

Donde:

P; = Peso de TiO; en el bafio (g)

P; = Peso de la tela seca mas el peso de TiO; en el bafio (g)

2.1.3.2 Incorporacion por agotamiento con tratamiento previo

En este caso en lugar de afadir un ligante acrilico, previo a la incorporacion por

agotamiento se realizd un pretratamiento a la tela, el cual consistié en los

siguientes pasos:

1. Se pesd una muestra de tela que, al igual que en el literal anterior, consistié en

un pedazo de tela de 4,5 cm de ancho por 12,0 cm de largo.
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2. Se prepar6 una solucion de 100 mL de bafo con la concentracion de 6 % spt
de sulfato de aluminio con 4 % spt de acido succinico (Karimi, Mirjalili,
Yazdanshenas, Narari, 2010, p. 1031), la mezcla se homogeneizé por 10
minutos a temperatura ambiente en un agitador mecanico.

3. En la mezcla homogeneizada se sumergio la tela previamente pesada y se
asegurd un buen contacto por medio de un agitador mecanico que funciono a
100 rpm por una hora.

4. Se seco la tela en un secador-termofijador Ernst Benz por 3 minutos a 90 °C y
posteriormente se curo la tela por 3 minutos a 120 °C en el mismo equipo.

5. Finalmente se peso la muestra.

Una vez realizado el pretratamiento a la tela se procedi6 a la incorporacion por
agotamiento en forma idéntica al proceso descrito en la seccion 2.1.3.1,

exceptuando la adicion del ligante acrilico.

Para la determinacion del aumento de peso que tuvieron las telas debido a los
reactivos usados para su pretratamiento, se realizaron ensayos a las condiciones
de trabajo con el procedimiento antes descrito en la seccién 2.1.3.2 con la
excepcion que no se adicioné el TiO, a ninguna muestra textil para obtener

blanco.

El calculo del porcentaje de reactivos se realizé con la Ecuacién 2.6.

% pesoreactivos = Pp;;lppo * 100 [2.6]

Donde:

P,, = Peso inicial de la tela (g)

P,; = Peso final de la tela luego del pretratamiento (g)

También para este caso se calcul6 el porcentaje de incorporacion de TiO, usando

la Ecuacion 2.3. Cabe recalcar que en este caso se resta el porcentaje obtenido
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con la Ecuacion 2.6 que es el porcentaje de peso ganado por la adicion de los

reactivos utilizados.

En la Figura 2.2 se muestra el esquema del procedimiento descrito.

Bafio de pretratamiento:
Acido succinico: 4 % spt
Sulfato de aluminio: 6 % spt
Volumen bafo: 100 mL

~0,7 g de tela
Bafio de agotamiento:

\l, TiO2:1,3y5g/L
Volumen de bafo: 100 ml

Pretratamiento
(Agitador mecanico ‘l’
Lab-Line)
Tamb. 1 hora Acondicionamiento
W (Launder-o-meter Atlas)
Secado 90 °C 3 30 min 70 °C
ecado 90 ° min
Agua < (Termofijador Ernst Benz) ¥
¢ Tela Incorporacion Por

Curado 120 °C 3 min pre- tratada Agotamiento

(Termofijador Ernst Benz) >| (Launder-o-meter Atlas)
70 °C, 1 hora

—> Bario agotado

A

Lavado
Agua fresca 3] (Launder-o-meter Atlas)
70 °C, 10 min

A4

Secado
(Estufa SDL) —> Agua
100 °C, 4 horas

v

Tela con TiO, incorporado

Figura 2. 2. Esquema de la incorporaciéon de TiO, por agotamiento con tratamiento previo

2.1.4 INCORPORACION POR IMPREGNACION

Para la incorporacién por impregnacion, tanto con ligante acrilico como con

tratamiento previo, se utilizdé una expresion del 90 % (Francés, 2008, p. 62). Para
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determinar la presion requerida en los rodillos del foulard para alcanzar esta

expresion, se siguié el siguiente procedimiento:

1. Se corté una muestra de tela en sentido de urdimbre de 11,5 cm de ancho por
74,0 cm de largo. Se peso la tela (peso tela inicial, Pi).

2. Se coloco en el contenedor del bafio de foulard 50 mL de agua y se procedid
a pasar la tela con una presion al azar de los rodillos.

3. Se pesoé la tela (peso tela final, Pf). Se calcul6é el porcentaje de expresion
conforme a la Ecuacion 2.7.

4. Se realizd el mismo procedimiento regulando la presion de los rodillos de
acuerdo a la expresion calculada. Si el porcentaje de expresion es alto, se
aumento la presion de los rodillos y viceversa, hasta obtener el 90 % de

expresion de la tela.

% Expresion = PfP_Pi * 100 [2.7]

14

Donde:

P; = Peso inicial de la tela (g)

Pr = Peso final de la tela (peso tela exprimida) ()

2.1.4.1 Incorporacion por impregnacion con ligante acrilico

Una vez determinada la presion de los rodillos del foulard con la que se obtuvo
90 % de expresion. Se prepararon 50 ml de bafio usando: 5 g/L de TiO», 5 % spt
de ligante acrilico y agua requerida para completar el volumen. Luego, se
acondicion6 la mezcla por 30 minutos a 70 °C en una plancha de agitacion
magnética con calentamiento. Se procedié entonces a realizar la impregnacion

segun los pasos mostrados a continuacion:

1. Previo a la impregnacion se corto y pesé una muestra de tela que consistié en

un recorte de 11,5 cm ancho por 74,0 cm de alto.



29

2. Se coloco el bafio de impregnacion en el contenedor del foulard y se paso la
tela por el foulard aplicando entre los rodillos la presién requerida para
alcanzar 90 % de expresion.

3. La tela impregnada fue secada en el secador-termofijador Ernst Benz a 90 °C
por 3 minutos.

4. Se procedié al curado de la tela a 120 °C por 3 minutos en el secador-
termofijador.

Posteriormente se secd la tela por 4 horas a 100 °C en la estufa.

6. Se retird la muestra, se la coloco en un desecador por 30 min y se la peso.

En la Figura 2.3 se muestra el esquema del procedimiento.

Bafio de impregnacion:
TiO2: 5 g/L
Ligante acrilico: 5 % spt
Volumen de bafio: 50 mL

Acondicionamiento
Plancha de calentamiento
70 °C. 30 min

\

Foulardado
~10gdetela —> (Foulard Ernst Benz)
70 °C, 90 % expresion

Secado
(Termofijador Ernst Benz) —> Agua
90 °C, 3 min

A4

Curado
(Termofijador Ernst Benz)
120 °C, 3 min

Secado final
(Estufa SDL) —> Agua
100 °C, 4 horas

\Z

Tela seca con TiO, incorporado

Figura 2. 3. Esquema de la incorporacion de TiO, por impregnacion con ligante

Para el calculo del porcentaje de incorporacion de TiO; se utilizd la Ecuacién 2.3.
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Para la incorporacion por impregnacion con tratamiento previo primero se realizo

un pretratamiento a la tela el cual sigue el mismo procedimiento indicado en la

seccidon 2.1.3.2, pero en este procedimiento se utilizaron muestras de tela de 11,5

cm de ancho por 74,0 cm de largo previamente pesadas. Una vez realizado el

pretratamiento a la tela se procedié a la incorporacion de TiO, en forma similar al

procedimiento seguido en la seccion 2.1.4.1 con la excepcion que no se le

adiciono ligante. El esquema del procedimiento se muestra a continuacion en la

Figura 2.4.

Bano de pretratamiento:
Acido succinico: 4 % spt
Sulfato de aluminio: 6 % spt

~10 g de tela

v

Pretratamiento
(Agitador mecanico Lab-Line)
Tamb, 1 hora

Bafio de impregnacion:
TiO2: 5 g/L
Volumen de bafio: 50 ml

\

\2

Agua <€

Secado 90 °C 3 min
(Termofijador Ernst Benz)

Homogenizacién
(Launder-o-meter Atlas)
30 min 70 °C

v

Curado 120 °C 3 min
(Termofijador Ernst Benz)

Tela
pre- tratada
Ll

Foulardado
(Foulard Ernst Benz)
70 °C, 90 % expresion

v

Secado

(Termofijador Ernst Benz)

90 °C, 3 min

v

—> Agua

Curado
(Termofijador Ernst Benz)
120 °C, 3 min

v

Secado final

100 °C, 4 horas

v

(Estufa SDL) —> Agua

Tela seca con TiO, incorporado

Figura 2. 4. Esquema de la incorporacion de TiO, por impregnacion con tratamiento

previo



31

Al igual que en la incorporacién por agotamiento con pretratamiento, en la
impregnacion con pretratamiento se obtuvieron blancos a las condiciones de

trabajo siguiendo el procedimiento previamente explicado.

El porcentaje de peso debido a los reactivos utilizados en el pretratamiento se
calculé con la Ecuacion 2.6. Ademas se calcul6 el porcentaje de TiO» incorporado

mediante la Ecuacion 2.3.

2.2 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE PROCESO
DEL METODO DE INCORPORACION SELECCIONADO CON
LAS QUE SE OBTENGA MAYOR PORCENTAJE DE
PERMANENCIA DEL DIOXIDO DE TITANIO, AL
SOMETERLAS AL LAVADO DOMESTICO

Se utilizé el método de incorporacién por agotamiento con tratamiento previo, con
el fin de obtener el mayor porcentaje de permanencia del didxido de titanio luego
de someterlas al lavado doméstico. En este método seleccionado se variaron el
tipo y concentracion de catalizador y concentracion de acido succinico. Asi los
tipos de catalizador usados fueron: sulfato de aluminio y bifosfato de sodio,
mientras que la concentracion del catalizador usado fue 4, 6 y 8 % en peso de
tela, y la concentracion de acido succinico: 4, 6 y 8 % en peso de tela. Tanto el
pretratamiento de la tela como la incorporacién del didxido de titanio siguieron el

procedimiento descrito en la seccion 2.1.3.2.

La tela con diéxido de titanio incorporado bajo las diferentes condiciones citadas
fueron sometidas a una simulacién de lavado doméstico, siguiendo la norma
AATCC Test Method 61-1996 Test 3A Colorfastness to Laundering, Home and
Commercial: Accelerated (AATCC, 1997, pp. 61-91), en la cual se realiza una

simulacion de 5 lavados domeésticos a mano, el procedimiento fue el siguiente:
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1. Se prepard una solucion de 37 % en volumen de detergente, se mezclé agua
destilada con detergente con agitacion continua y una temperatura de 50 °C
para que el detergente se disuelva.

2. Se pesaron las telas con diéxido de titanio previamente incorporado, las
cuales se colocé en los envases de un launder-o-meter marca Atlas.

Se ajusto el bafio del launder-o-meter a 40 + 3 °C.

En los vasos de acero inoxidable se colocaron 200 mL de la solucion de
detergente, 10 rulimanes (esferas de acero inoxidable de 0,6 cm de diametro)
y la tela previamente pesada.

5. Se cerraron los vasos de acero inoxidable y se los colocé en el launder-o-
meter por 45 minutos.

6. Transcurrido el tiempo las telas fueron secadas y pesadas nuevamente.

Para determinar las condiciones bajo las cuales se obtendria una mayor
permanencia del dioxido de titanio luego de someter a la tela al lavado doméstico,
se calculd el porcentaje de retencion del didxido de titanio mediante la Ecuacion
2.8.

; _ Pp—-Pn
% TLOZ retenido luego del lavado — Pl * 100 [28]

Donde:

P;; = Peso de la tela seca con TiO; incorporado luego del lavado (g)

P;, = Peso de la tela seca inicial previo al lavado (g)

Ademas las muestras que obtuvieron mayor porcentaje de retencion fueron
analizadas en un microscopio electronico de barrido especificado en la Tabla 2.2

para observar la distribucion del TiO, entre las telas.
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2.3 EVALUACION DE LA PROPIEDAD AUTOLIMPIABLE DE
LAS TELAS CON DIOXIDO DE TITANIO INCORPORADO
CON LAS MEJORES CONDICIONES DETERMINADAS

La evaluacidon de la propiedad autolimpiable se la realizd sobre las telas con el
meétodo de incorporacion por agotamiento con pretratamiento con las condiciones
en las que se obtuvo mayor porcentaje de retencién de didxido de titanio. Para
ello en primer lugar se desarroll6 una escala de valoracidon y luego con ella se
procedio a la evaluacion de la propiedad autolimpiable. Por tanto, se realizaron las

siguientes etapas:
1. Desarrollo de escala de valoracion de manchado

e Se prepararon soluciones de café soluble de: 1, 2, 3, 4, 5,6, y 6,6 g/L.

e Se mancho la tela con 4 mL de solucion de café de las diferentes
concentraciones antes preparadas. Para la valoracion de la propiedad
autolimpiable se dieron valores a las diferentes concentraciones de café
utilizada, es asi que para la mancha con concentracion de 1 g/L de solucion
de café tuvo un valor de uno, y la mancha con concentracion de 6,6 g/L de
solucion de café obtuvo un valor de 7, correspondiente a la mancha inicial
antes de exponer a las muestras a la irradiacion UV.

e Se almacenaron las muestras en un lugar que no permitiera el paso de luz.
2. Evaluacion de la propiedad autolimpiable

e Se realizé la incorporacion del TiO, por agotamiento con pretratamiento
previo en las telas con las condiciones establecidas del numeral anterior.

e Se mancharon las telas con 4 mL de una solucion de 6,6 g/L de café
soluble (concentracion equivalente a una taza de café promedio).

¢ Las telas manchadas fueron expuestas en la camara de Xenén Q-Sun en el
rango UV (340 nm, 0,48 W/m2) por 6, 12 y 24 horas.
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e Después de cada tiempo de exposicion se evalud el cambio de color en la

muestra con ayuda de la escala valoracion antes preparada.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

Previo a la experimentacién se realizé el analisis cualitativo y cuantitativo de las
telas para la identificacion cuantitativa de las fibras textiles siguiendo las Normas:
AATCC Test Method 20-1995 Fiber Analysis: Qualitative y AATCC Test Method
20A-1995 Fiber Analysis: Quantitative (AATCC, 1997, p. 38-61). En el analisis de
identificacion de fibras de las telas a usar en la experimentacion se verifico que la
tela Hindu contenia 100 % algodon, mientras que la tela Bramante Margarita era
una mezcla de algoddén y poliéster. En el analisis cuantitativo de la muestra
Bramante Margarita se obtuvo un porcentaje de algodon de 35,07 % y un

porcentaje del poliéster de 64,93 %.

El analisis de granulometria laser realizado al dioxido de titanio dio como
resultado que el didéxido de titanio grado alimenticio (cristalizacion anatasa) tenia
un tamafio de dgp igual a 0,9 um y el diéxido de titanio grado técnico (cristalizacion
rutilo) tenia un tamano dgo igual a 1,0 um. Ademas el analisis de difraccion de
rayos X corrobor6 que el diéxido de titanio grado alimenticio consistia en 99 % de
la cristalizacién anatasa y 1 % cristalizacion rutilo. Mientras que el dioxido de
titanio técnico contiene 98 % cristalizacién rutilo, 1 % espinela (MgAI204) vy 1 %

cianita (Al,OsSi). Los informes de laboratorio se encuentran en el Anexo | y II.

3.1 DETERMINACION DEL METODO DE INCORPORACION DE
DIOXIDO DE TITANIO CON EL QUE SE OBTIENE EL
MAYOR PORCENTAJE DE DIOXIDO DE TITANIO
INCORPORADO

3.1.1 INCORPORACION POR AGOTAMIENTO

3.1.1.1 Resultados preliminares de la incorporacion por agotamiento

Previa la incorporacion por agotamiento ya sea con ligante o con pretratamiento,

se realizd la incorporacion usando unicamente el TiO, en el bafo a
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concentraciones de 1, 3 y 5 g/L usando el procedimiento explicado en la seccién
2.1.3.1, se calculé el porcentaje de incorporacién de TiO, usando la Ecuacion 2.3.
En la Figura 3.1 se observa que para todos los casos se alcanza mayor
porcentaje de incorporacion mientras mayor es la concentracion de TiO; en el
bafio. Ademas, la tela de algodon 100 % presenta mayor porcentaje de
incorporacion que la tela de polialgoddn. Posteriormente a estas telas que se
incorpor6 el TiO, se realizaron ensayos de lavado tal como se explico en la
Seccion 2.2. El resultado del lavado de las telas fue que todo el TiO, incorporado
se desprendid en su totalidad ya que el porcentaje de retencion obtenido con la
Ecuacion 2.8 fue de 0%. Esto determind la necesidad de un tratamiento para

lograr que el TiO, permanezca en las telas luego de un proceso de lavado.
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0,5 1,5 2,5 35 4,5 55
Concentracion de TiO2z en el bafio (g/L)

Polialgodén con TiO, alimenticio Polialgodén con TiO, técnico

=== Algoddn con TiO, alimenticio === Algoddn con TiO, técnico

Figura 3. 1. Ensayos preliminares. Porcentaje de incorporacion de TiO; por agotamiento
sobre telas de algodon 100 % y polialgodon, concentracion del bafio de 1, 3, 5 g/L TiOs.
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3.1.1.2 Incorporacion por agotamiento con ligante acrilico

Tal como se indica en la metodologia se ensayaron tres concentraciones de
didxido de titanio en el bafo: 1, 3 y 5 g/L manteniendo constante la concentracién

de ligante acrilico (5 % spt), con lo que se obtuvieron los resultados presentados.

En la Figura 3.2, se observa que mientras aumenta la concentracién de TiO; en el
bafo aumenta también el porcentaje de incorporacién de TiO, tanto en la tela de
algoddén como en la tela de polialgoddn. Este comportamiento se observa en los
dos tipos de TiO, grado técnico (cristalizacion rutilo) y grado alimenticio

(cristalizacion anatasa).

14

12

10

Porcentaje de incorporacion TiO2 (%)
(o]

0 : 2 3 4 5 6
Concentracion TiO2 en el bafio de agotamiento (g/L)

Polialgodén con TiO, alimenticio Polialgodén con TiO, técnico

=== Algodén con TiO, alimenticio === Algoddn con TiO, técnico

Figura 3. 2. Porcentaje de incorporacion de TiO, por agotamiento con 5 % de ligante
acrilico y concentracion del bafio de 1, 3, 5 g/L TiO;
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Para ambos tipos de tela se puede observar que cuando se incorpord el TiO;
técnico (cristalizacion rutilo) el porcentaje de incorporacién es mayor en
comparaciéon al alcanzado usando TiO; alimenticio (cristalizacion anatasa). Esto
se debe a que al preparar el bano de TiO, técnico tiende a aglomerarse, al estar
aglomerado alcanza un mayor tamafio que las particulas dispersas del TiO;
alimenticio, depositandose por lo tanto mayor cantidad de TiO, técnico en la
superficie de los hilos. Mientras que las particulas dispersas de TiO alimenticio si
logran distribuirse entre las fibras de los hilos, tal como se verificd posteriormente

en la Seccion 3.2.

La aglomeraciéon de las particulas de TiO; técnico produjo una pobre dispersion
en agua en comparacion con la dispersion del TiO, alimenticio, tal como se

observa en la Figura 3.3.

po3048 &

' "v_g(;:‘.

Figura 3. 3. Dispersion en el agua: 1zq. TiO; técnico. Der. TiO, alimenticio

Como se menciond con anterioridad, los resultados de la difraccion de rayos X
mostraron que el TiO, técnico tiene en su mayoria cristalizacion rutilo (98%),
mientras que el TiO, alimenticio es de cristalizacion anatasa (99%), al ser
diferentes cristalizaciones del TiO,, presentan propiedades distintas, es asi que el



39

angulo de contacto con el agua de la cristalizacion anatasa es de 40°, mientras
que el de la cristalizacion rutilo es de 70°. Por tanto, el TiO, alimenticio
(cristalizacion anatasa) se dispersa de mejor manera en el agua ya que tiene un
angulo de contacto con el agua menor al presentado por el TiO; técnico (rutilo)
que es cercano a 90°, es decir que este ultimo tiene caracter mas hidréfobo, por lo
que al ponerse en contacto con el agua tiende a aglomerarse y precipitar mas
rapidamente que el alimenticio (Nakajima, Koizumi, Watanabe y Hashimoto, 2000,
p. 7049; Wang, Sakai, Fujishima, Watanabe y Hashimoto, 2000, p. 2191).

Al comparar entre los dos tipos de telas usados, la tela de algodén 100 % obtuvo
mayores porcentajes de incorporacion de TiO, en todas las concentraciones y con
ambos tipos de TiOy, llegando a incorporarse 12,57 % de TiO, al usar bafios con
5 g/L de TiO; técnico y un porcentaje de 11,41 % con 5 g/L de TiO, alimenticio.
Mientras que las telas de polialgodén en general incorporan menor cantidad de
TiO,, asi el menor porcentaje de incorporacidon se obtuvo con la tela de
polialgodén y 1 g/L tanto de TiO, alimenticio como TiO, técnico, alcanzando
valores de porcentaje de incorporacion de TiO, de 294 % y 4,22 %
respectivamente. Una de las razones de este comportamiento es que la fibra de
algodon tiene convoluciones, tal como se muestra en la Figura 1.3, por lo que las
particulas de dioxido de titanio quedan atrapadas en las mismas, ademas las
particulas pueden ocupar mayor superficie debido a que las convoluciones tienen
mayor area superficial. Por el contrario las fibras de poliéster presentan una
seccion transversal constante y superficie lisa. Ademas, en estudios como el de
Tung y Daoud (2011), aseguran que el TiO, tiene poca compatibilidad con las
fibras sintéticas tales como poliamida y poliéster, ya que no poseen grupos
funcionales que permitan el anclaje del dioxido de titanio, lo que da como
resultado poca adherencia de las particulas de TiO, a las fibras sintéticas (p.
7864).

También se puede evidenciar que en el método de incorporacion por agotamiento
con ligante se alcanzan valores mayores del porcentaje de incorporacion de TiO»

a los alcanzados en los ensayos preliminares de la seccion 3.1.1.1 puesto que el
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uso del ligante ayuda a que una mayor cantidad de particulas de TiO, se unan al

material textil.

En la Figura 3.4 se presenta el diagrama de efectos estandarizados, en el cual se
establece que la mayor influencia sobre el porcentaje de incorporacion de TiO; la
tiene la concentracion del TiO; en el bafio de agotamiento seguido por el tipo de
tela y finalmente el tipo de TiO, utilizado, mientras que la interaccion entre estas
no tiene influencia significativa sobre el porcentaje de TiO, incorporado. En el
caso de la influencia de la concentracion de TiO,, tipo de tela y tipo de TiO», esta
es directamente proporcional, es decir, a mayor valor de concentracion de la

variable, el porcentaje de incorporaciéon de TiO;, es también mayor.

A:Concentracion TiO2

v+
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=

B:Tipo de tela

C:Tipo de Ti02
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1 " " " 1 " " " 1 " " " 1 " " " 1
4 8 12 16
Efecto estandarizado

Figura 3. 4. Diagrama de Pareto de los efectos de los factores del porcentaje de
incorporacion de TiO, por agotamiento con ligante

Si bien a mayor concentracion del bafo se obtiene mayor porcentaje de
incorporacion se observdé a simple vista que habia mayor cantidad de TiO;
residual en los bafios de mayor concentracion inicial de TiO, que en los de menor
concentracion inicial, por lo tanto se decidié determinar el porcentaje de TiO, que
no habia sido incorporado en la tela, es decir el TiO, no agotado. En la Figura 3.5
se observan los resultados obtenidos, calculados como una fraccién respecto de
la cantidad maxima de TiO, que se podria incorporar a la tela, esto es si se

agotara completamente el bafo, los porcentajes maximos de TiO, para las telas
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se observan en la Tabla 3.1. Ademas, un ejemplo de calculo se encuentra en el

Anexo llI.

Tabla 3. 1. Porcentajes maximos posibles de incorporacion de TiO; en las telas de
polialgodon y algodon 100 % para las concentraciones de 1,3 y 5 g/L de TiO,

Concentracion de TiO, Porcentaje maximo de incorporacion del
(g/L) TiO; %
1 12,50
3 30,00
5 41,66

En la Figura 3.5 se observa que mientras mayor es la concentracién del bafo,
mayor es el porcentaje de TiO, que no se incorpora en la tela (TiO; residual en el
bafo) y por lo tanto constituye una carga contaminante en el efluente y un
desperdicio de reactivo. Tal como se mencioné con anterioridad, la tela de
algodon 100% presenta mayor porcentaje de incorporacion, por lo tanto el

porcentaje de TiO, que no se incorpora en la tela es menor.

Ademas, en la Figura 3.5 se observa que el mayor porcentaje de TiO, que no se
incorporo fue en la tela de polialgodén llegando a un valor de 33,55 % con 5 g/L
de TiO, alimenticio y un porcentaje de 31,40 con 5 g/L de TiO; técnico. Mientras
que el menor porcentaje de TiO, que no se incorpora se obtuvo con la tela de
algodon 100 % y 1 g/L tanto de TiO» alimenticio como de TiO, técnico alcanzando
valores de 7,47 y 6,20 % respectivamente. Es decir que mientras exista mayor
concentracion de TiO, en el bafo el porcentaje de incorporacion de la tela
aumenta, pero también se incrementa el desperdicio que existe del TiO, en el
bafio residual. Este comportamiento se debe a la pobre afinidad de las particulas
de TiO; con la tela ya que no poseen grupos funcionales que permitan la unién
con el TiO,, ademas a mayor concentracion de TiO en el bafio de agotamiento la
tela se satura, por lo tanto las particulas ya nose incorporan y migran al bano
residual debido a que existe una competencia de las particulas de TiO, a
introducirse en la tela por lo que a mayor concentracion de TiO, existe mayor

tendencia de TiO, quedarse en el agua que ir a la fibra (Pasqui y Barbucci, 2014,
p. 1).
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Figura 3. 5. Porcentaje de TiO; no incorporado en las telas por agotamiento y 5 % de

ligante y concentracion de bafio 1, 3, 5 g/L TiO,

mayor el porcentaje de TiO, que no se incorpora en la tela.

En la Figura 3.6 se observa que a mayor concentracion de TiO; en el bafio es
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Figura 3. 6. Diagrama de Pareto de los efectos de los factores para el porcentaje de TiO;
no incorporado en las telas por agotamiento y ligante acrilico

3.1.1.3 Resultados de la incorporacion por agotamiento con tratamiento previo

Como se explicdé en la metodologia para obtener los resultados de la
incorporacion por agotamiento con tratamiento previo, se realizaron ensayos a las
condiciones de trabajo indicadas para obtener blancos que permitieran determinar
el incremento en el peso de la tela debido unicamente a los reactivos utilizados en
el tratamiento previo, es decir cuando no se utiliza el TiO,. Dichos resultados se
pueden observar en el Anexo X. El porcentaje de TiO, incorporado por

agotamiento con tratamiento previo se discute a continuacion.

En la Figura 3.7 se observa que al igual que en la incorporacion por agotamiento
con ligante, el porcentaje de incorporacion de TiO, es mayor cuando aumenta la
concentracion de TiO; en el bafio para todos los casos. Para la tela de algodoén
100% con 5 g/L TiO, técnico y alimenticio se obtiene un porcentaje de
incorporacion de 17,02 y 15,95 % respectivamente, mientras que para el
polialgodén con 5 g/L TiO, técnico y alimenticio se alcanza un porcentaje de

incorporacion de 14,08 y 12,98 % respectivamente.
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Figura 3. 7. Porcentaje de incorporacion de TiO, por agotamiento con pretratamiento
(6 % spt acido succinico y 4 % spt sulfato de aluminio) y diferentes concentraciones de

Ti0,

El objetivo del pretratamiento de la tela usando acido succinico y sulfato de

aluminio es formar enlaces éster entre los grupos hidroxilo disponibles de la

celulosa del algodén y uno de los grupos carboxilos del acido succinico,

quedando disponible el otro grupo carboxilo, el cual se une al TiO, de manera

electrostatica (Mirjalili y Karimi, 2011, p. 208). Por ello el algodén 100 % presenta

mayor porcentaje de incorporacion de TiO,, mientras que el polialgodén al tener

solo 35 % de algoddn en su composicion presenta un porcentaje menor de TiO;

incorporado.

También la incorporacion por agotamiento del TiO, técnico presenta mayor
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porcentaje de incorporacién de TiO; que el dioxido de titanio alimenticio esto se
explica ya que el TiO, técnico se aglomera en el bafio de agotamiento y forma
agregados que al momento que se unen electrostaticamente con el grupo
carboxilo que tiene la celulosa del algodéon formado por el pretratamiento de las
telas permiten que mayor numero de particulas de TiO, técnico se unan a la

superficie de las fibras.

En la Figura 3.8 se observa que el efecto producido por la concentracion de TiO,
sobre el porcentaje de incorporacion es mayor que el efecto producido por el tipo

de tela y el tipo de TiO, usado.

A:Concentracion de TiO2 I+

B:Tipo de tela

C:Tipo de Ti02

AA

AB

AC

BC

4 8 12 16 20 24
Efecto estandarizado

*[E[]

Figura 3. 8. Diagrama de Pareto del porcentaje de TiO; incorporado en las telas con
agotamiento y pretratamiento con 6 % spt acido succinico y 4 % spt sulfato de aluminio

Al igual que en la incorporacion por agotamiento con ligante, al realizar
pretratamiento sobre la tela, se observd que en el bafio quedaban particulas de
diéxido de titanio por lo que se calculd el porcentaje de TiO, que no se incorporé
en la tela, se utilizaron los mismos valores maximos de incorporaciéon de TiO;

presentados en la Tabla 3.1, los resultados se pueden observar en la Figura 3.9.

En la Figura 3.9 se observa que mientras mayor es la concentracion de TiO; en el

bafio, mayor es el porcentaje que no se incorpora en la tela. Al igual que en la



46

Seccion 3.1.1.2 la eficiencia de la incorporacion de TiO2 es mayor cuando se tiene
una concentracion de 1 g/L de TiO..

El mayor porcentaje de TiO, que no se incorporé se obtuvo con tela de
polialgoddn llegando a un valor de 29,16 % con 5 g/L de TiO, alimenticio y
27,70 % con TiO, técnico. Mientras que el menor porcentaje de TiO, que no se
incorporé se obtuvo con la tela de algodén 100 % y 1 g/L tanto de TiO, alimenticio

como técnico alcanzando valores de 4,04 y 3,60 % respectivamente.
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Figura 3. 9. Porcentaje de TiO;, que no se incorporo en la tela por agotamiento y
pretratamiento con 6 % spt acido succinico y 4 % spt sulfato de aluminio
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Estudios realizados por Karimi et al (2010), muestran resultados en telas de
algodon 100 % que tienen hasta 9,16 % de incorporacion de TiO, cuando utiliza
un bafo del 0,5 % (spt) de didéxido de titanio nanoparticulado (p. 1033), mientras
que en este estudio se utilizé6 un bafio de 1 g/L equivalente al 12,5 % spt, con el
cual se obtiene un porcentaje de incorporacion entre 8,46-8,89 % dependiendo
del tipo de TiO; alimenticio o técnico. Cabe recalcar que en el presente trabajo se
trata con particulas de un diametro dgp de 0,9 y 1,0 um de TiO, alimenticio y
técnico respectivamente, mientras que en el estudio de Karimi et al (2010), utiliza
TiO;2 en tamano de 21 nm, por tanto al tener menor tamafio, pueden ingresar con
mayor facilidad al interior de los hilos y por tanto unirse a mayor cantidad de fibra
por lo que las particulas de dioxido de titanio se incorporan en mayor cantidad al
algodon (1033).

Al comparar los dos métodos de incorporacion por agotamiento con ligante y con
tratamiento previo, se observa que el pretratamiento de la tela favorece la
incorporacion del TiO, en todos los casos. Por ejemplo para el caso de
incorporacion por agotamiento con ligante con 5 g/L de TiO, en el bafo: el
algodon presenta 11,47 y 12,57 % de incorporacion de TiO; alimenticio y técnico
respectivamente, mientras que el polialgodén presenta 8,11 y 10,26 % de
incorporacion de TiO, alimenticio y técnico respectivamente. Sin embargo, cuando
se usa pretratamiento con 5 g/L de TiO, en el bafo, la tela de algodon 100 %
alcanza valores de 16,03 y 16,89 % de incorporacion de TiO, alimenticio y técnico
respectivamente, mientras que el polialgodén alcanza valores de 12,50 y 13,96 %
de incorporacién de TiO, alimenticio y técnico, respectivamente. Es decir, con el
pretratamiento de las telas se aumenta la afinidad entre la tela y las particulas de
TiO2, ya que se obtienen enlaces en el algodon que favorecen la adherencia de
las particulas del TiO,, mientras que cuando se usa ligante acrilico no aumenta
dicha afinidad.

Finalmente para ensayos posteriores se utilizé la concentracion de 1 g/L de TiO;
ya que con esta concentracion se obtiene menor porcentaje de TiO, residual en el
bano, asi el desperdicio de TiO, es menor y este no se convierte en una carga

contaminante.
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3.1.3 INCORPORACION POR IMPREGNACION

3.1.3.1 Incorporacion por impregnacion con ligante acrilico

Para la realizacién de la incorporacion por el método de impregnacion, al contrario
que en la incorporacién por agotamiento, se utilizd6 una concentracion fija de 5 g/L

de TiO,, con 5 % spt de ligante acrilico tal como se indica en la Seccién 2.1.4.1.

En la Figura 3.10 se observa que al igual que en la incorporacion por
agotamiento, tanto la tela de algodén 100 % como el polialgodén alcanzan un
porcentaje mayor en la impregnacién del TiO, técnico en comparacion al
porcentaje obtenido con TiO, alimenticio. Este comportamiento se explica con lo
antes mencionado ya que las particulas de TiO, técnico no se dispersan en el
agua, se aglomeran y precipitan sobre la tela, por lo tanto al momento de realizar
el procedimiento de impregnacion las particulas de TiO, técnico quedan en mayor

cantidad en la superficie de los hilos.

Porcentaje de TiO, incoporado (%)

® Polialgoddn con TiO, alimenticio ®Polialgodén con TiO, técnico

# Algoddn con TiO, alimenticio # Algodén con TiO, técnico

Figura 3. 10. Impregnacion de algodon 100 % y polialgodon con 5 g/L TiO, y 5 % ligante
acrilico
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Ademas se observa que la tela de algodon 100 % tiene mayor porcentaje de
impregnacion con respecto a la tela de polialgodon. Esto se debe a que en el
procedimiento de impregnacion la absorcidon de agua junto con el material de
interés es el principal mecanismo de funcionamiento, es decir el agua actua como
vehiculo de las particulas de TiO, para que estas se adhieran al material textil
(Pineda y Jara, 2010, p. 42) y la tela de algodon 100 % presenta un mayor

porcentaje de absorcion de agua en comparacion a la tela de polialgodon.

El bafio de impregnacion en la tela de algodén 100 % ingresa hacia el interior de
los hilos, lo que permite que las particulas de TiO, se unan a la fibra, es decir, que
la tela de algodon tiene mayor superficie de impregnacion del TiO,, mientras que
el bafio de impregnacion en la tela que contiene poliéster se queda en la
superficie. Dicho comportamiento en la tela de algoddon se debe a que posee
grupos hidroxilos que son polares, los cuales le permiten absorber mayor cantidad
de agua, mientras que el poliéster es una molécula hidrofébica por ello no
absorbe la misma cantidad de agua (Mirjalili, 2011, p. 175 y Haresh, 2009, p. 13).
Por lo tanto cuando se da el procedimiento de foulardado el algodén 100 % tiene
mayor capacidad de absorcién de agua por sus fibras junto con las particulas de
interés en este caso el TiO,. Mientras que la tela de polialgodén al tener 35 % de
algoddn en su composicidn no tiene igual capacidad de captar agua. Esto también
se evidencio en volumen del bafo de impregnacién residual ya que al culminar el
proceso, el bafio de la tela de algodén 100 % tenia menor volumen de la

dispersion agua-TiO, que el bafio de la tela de polialgodén.

Lo antes mencionado se observa en la Figura 3.11 que muestra que el efecto
producido por el tipo de tela en el porcentaje de incorporacién de TiO, es mayor

que el efecto producido por el tipo de TiO, usado.
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Figura 3. 11. Diagrama de Pareto del Porcentaje de TiO, incorporado en telas de algodon
100% y polialgodon con impregnacion y 5 g/L de ligante acrilico

3.1.3.2 Incorporacion por impregnacion con tratamiento previo

En Figura 3.12 se muestran los porcentajes de incorporacion de TiO; en las telas
usadas, a las que previamente se les ha dado un tratamiento con acido succinico
y sulfato de aluminio, tal como se indica en la Seccion 2.1.3.2. Se observa que al
igual que en los casos anteriores, con el TiO; técnico se alcanzan mayores
resultados de porcentaje de impregnacion en ambas telas en comparacion con el
TiO, alimenticio. Ademas en la tela de algodén 100 % se alcanza un mayor valor
del porcentaje de impregnacion por su propiedad de absorber mayor cantidad de

agua que la tela de polialgoddn, como se explicod anteriormente.
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Figura 3. 12. Grafico de barras del porcentaje de incorporacion de TiO, de la tela de
algodon 100 % y polialgodon con impregnacion y pretratamiento con 6 % spt acido
succinico y 4 % spt sulfato de aluminio

En la Figura 3.13 se presenta el diagrama de efectos estandarizados en el cual se
evidencia que tanto el tipo de TiO, como el tipo de tela son variables que influyen

significativamente en el porcentaje de impregnacion del TiO».

B:Tipo de TiO2 - -

A:Tipo de tela

0 2 4 6 8
Efecto estandarizado

Figura 3. 13. Diagrama de Pareto del porcentaje de TiO; incorporado en telas de algodon
100 % y polialgoddn con impregnacion y pretratamiento con 6 % spt cido succinico y 4 %
spt sulfato de aluminio
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Al comparar el método de incorporacidn por impregnacion con adicién del ligante
y con pretratamiento previo a la tela, se evidencia que los mayores valores de
impregnacion de TiO, se obtienen con pretratamiento a la tela, debido a lo ya
mencionado, es decir, el pretratamiento ayuda a una mayor adherencia de TiO,
gracias a los enlaces éster que se forman con la celulosa. Asi, en el diagrama de
efectos estandarizados representado en la Figura 3.14, se puede observar que
ademas de las variables antes mencionadas, el método de incorporacién (uso de
ligante o pretratamiento previo) es una variable que afecta de manera significativa

el porcentaje de incorporacion de TiO..

»:Uso de ligante o pretratamiento [
/= -

ATipo de tela

B:Tipo de TiO2

AC

BC

0 3 6 9 12 15
Efecto estandarizado

Figura 3. 14. Diagrama de Pareto del porcentaje de TiO; incorporado en telas de algodon
100 % y polialgodon con impregnacion con pretratamiento con 6 % spt acido succinico y
4 % spt sulfato de aluminio y 5 % spt de ligante acrilico

En los mecanismos de incorporacion tanto de impregnacidn como por
agotamiento en los que se uso el ligante acrilico se obtuvieron valores bajos de
incorporacion del TiO, en comparacion a los valores obtenidos en las telas a las
que se les aplicé tratamiento previo, esto se debe a una pobre dispersion de las
particulas de TiO;, en el bafio, ya que estas al estar en contacto con el ligante
acrilico no logran dispersarse adecuadamente en él mismo. Este comportamiento
se observd a simple vista ya que el bafio que contenia aglutinante acrilico y las
particulas de TiO, mostré menor dispersion que el bafio de TiOj-agua utilizado
para la incorporacion de TiO; luego del pretratamiento de las telas. En el estudio

de Gupta, Jassal y Agrawal (2007), se observa algo similar ya que la presencia de
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1 % de aglutinante acrilico da una pobre dispersion asi como favorece la

aglomeracién de particulas de TiO3 (p. 448).

Para la seleccion del método con el que obtuvo mayor porcentaje de TiO;
incorporado en telas de algodon 100 % y polialgodén, se compararon los 4
procedimientos realizados. En las Tablas 3.2 y 3.3 se observan los valores de los
porcentajes de incorporacién de TiO, con los 4 métodos utilizados, los valores
que se encuentran en paréntesis son los porcentajes obtenidos entre el
porcentaje de incorporacion alcanzado respecto al porcentaje maximo de
incorporacion de TiO,. Los valores maximos de incorporaciéon para el método por
agotamiento se muestran en la Tabla 3.1, mientras que el porcentaje maximo de

incorporacion de TiO; para el método por impregnacion fue de 0,45 %.

Tanto en la Tabla 3.2 como en la Tabla 3.3 se puede observar que los métodos
de incorporacidn que realizan pretratamiento son los que presentan mayor
porcentaje de incorporacion de TiO,. Ademas, al comparar los métodos por
agotamiento e impregnacion, en el método por agotamiento se alcanzan valores
mayores a los obtenidos con el método por impregnacion si se les compara con

su valor maximo de incorporacion de TiO..

Tabla 3. 2. Resultados del porcentaje de incorporacion de TiO, de los métodos por
impregnacion utilizados con 5 g/L de TiO,

Método de incorporacion
Tela Dioxido de titanio | Impregnacion Impregnacion
con ligante (%) | con pretratamiento (%)"
0,11 0,16
Alimenticio
(24,4) (35,5)
Polialgodon
0,13 0,22
Técnico
(28,8) (48,8)
0,14 0,20
Alimenticio
L1 (44,4)
Algodon 100 %
0,18 0,26
Técnico
(40,0) (57,7)

1 . . . . . 7z . P

Los valores sin paréntesis son los resultados del porcentaje de incorporacion de TiO,, mientras los valores
entre paréntesis son los porcentajes que se alcanzados respecto a sus al porcentaje maximo de incorporacion
de TiO..
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Tabla 3. 3. Resultados del porcentaje de incorporacion de TiO, de los métodos por
agotamiento utilizados con concentraciones de 1, 3 y 5 g/LL de TiO,

Método de incorporacion
Tipo de Agotamiento con ligante (%) Agotamiento COOI/I pretratamiento
Tipo de i (%)
dioxido de
tela titanio Concentracion de Concentracion de
TiO, (g/L)1 TiO, (g/L)1
1 3 5 1 3 5
Alimentici 2,94 5,01 8,11 6,95 9,10 12,50
menticlo 235 | 167 | 195 | 656 | (303) | (300
Polialgodon
Técnico 4,22 7,31 10,26 7,13 10,82 13,96
(33,8) (24.4) (24,6) (57,0) (36,1) (33.5)
Alimentici 5,03 8,86 11,47 8,46 14,06 16,03
imenticio
Algodon (40,24) (29.5) (27.5) (67,7) (46,9) (38.5)
0% ] el0 | w030 | 1257 | geo | 1442 | 1689
(48.8) (34.3) (30,2) (71,2) (48,1) (40.5)

T " P " - " , " -

Los valores sin paréntesis son los resultados del porcentaje de incorporacion de TiO,, mientras los valores
entre paréntesis son los porcentajes que se alcanzados respecto a sus al porcentaje maximo de incorporacion
de T102

Por lo tanto se selecciona el método de incorporacion por agotamiento con
tratamiento previo para seguir con la experimentacion ya que es el método con el

que se obtiene mayor porcentaje de incorporacion de particulas de TiO».

3.2 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE PROCESO DE
INCORPORACION SELECCIONADO CON LAS QUE SE
OBTENGA MAYOR PORCENTAJE DE PERMANENCIA DEL
DIOXIDO DE TITANIO, AL SOMETERLAS AL LAVADO
DOMESTICO

En la Seccion 3.1 se seleccioné como método de incorporacién el de agotamiento
con pretratamiento, porque en general con este se obtiene el mayor porcentaje de

incorporacion de TiO,.
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A continuacion se estudio el efecto de la concentracidn de acido succinico y del
tipo de catalizador y su concentracion, en el porcentaje de retencién del TiO;
incorporado luego de someter la tela a un lavado doméstico, tal como se explica

en la Seccion 2.2

3.2.1 EFECTO DE LA CONCENTRACION Y TIPO DE CATALIZADOR
EN EL PORCENTAJE DE RETENCION DEL TiO, INCORPORADO
POR AGOTAMIENTO CON PRETRATAMEINTO DE LAS TELAS

Para el estudio del efecto de la concentracion y tipo de catalizador en el
porcentaje de retencién de TiO, incorporado por agotamiento con pretratamiento
a la tela, se variaron las concentraciones del catalizador en 4, 6 y 8 % spt,

ademas se utilizaron dos catalizadores: sulfato de aluminio y bifosfato de sodio.

En la Figura 3.15, se observa el porcentaje de incorporacién de TiO, alcanzado
para los catalizadores usados, las lineas continuas representan la utilizacién del
sulfato de aluminio, mientras que las lineas entrecortadas representan el uso de
bifosfato de sodio como catalizador para el pretratamiento de las telas. Ademas,
al igual que en los casos anteriores, se observa que la tela de algodon 100 %
presentd mayor incorporacion de TiO, en comparacion a la tela de polialgodon.
También el TiO, técnico presentd mayor porcentaje de incorporacion con respecto

a los valores alcanzados con el TiO, alimenticio.

La Figura 3.15 muestra también que tanto el sulfato de aluminio como el bifosfato
de sodio, permiten alcanzar los mas altos valores de incorporacion de TiO;
cuando estos catalizadores se usan a una concentracion de 6 % spt. Dicho
comportamiento se explica en el estudio de Coma, Sebti, Pardon, Pichavant y
Deschamps (2003), ya que en este el aumento de la concentracién de bifosfato de
sodio da lugar a la disminucién de la reticulacién entre hidroxi metil propil celulosa
y acido citrico (p. 268). Es decir al aumentar la concentracion de bifosfato de

sodio (catalizador) en el pretratamiento de la tela, este disminuye la reticulacion



56

del algoddn y con ello disminuye el porcentaje de TiO, que podria incorporarse en
las telas.

9,5

IH=—H
—f—

Porcentaje de TiO, incorporado (%)

T

6,5 J_
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6 = =
T
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Catalizador usado (%spt)

- Polialgodén con TiO, alimenticio Algodén con TiO, alimenticio

Polialgodén con TiO, técnico Algodén con TiO, técnico
-= Polialgodén con TiO, alimenticio === Algoddn con TiO, alimenticio

Polialgodén con TiO, técnico = === Algoddn con TiO, técnico

Figura 3. 15. Porcentaje de incorporacion de TiO; con pre-tratamiento, catalizador: sulfato
de aluminio (lineas continuas) y bifosfato de sodio (lineas entrecortadas) y 6 % spt acido
succinico con 1g/L de TiO,

En las Figuras 3.16 y 3.17 se muestra el analisis de medias correspondiente al
porcentaje de TiO, que se incorpord con respecto a las concentraciones de los
catalizadores usados. Se observa que las diferencias al variar las concentraciones
del sulfato de aluminio en las concentraciones de 4 % spty 6 % spt no son
significativas ya que existe un solapamiento de las barras de error con las

concentraciones probadas. Mientras que el uso de 6 % spt de bifosfato de sodio
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como catalizador, si produce una diferencia significativa en el porcentaje de

incorporacion de TiO», respecto a las otras concentraciones ensayadas.

T 1

8,2

78

7,6

74

Porcentaje de TiO2 incorporado (%)

72

4 6 8
Catalizador usado (% spt)

Figura 3. 16. Grafica de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de incorporacion
de TiO; con pre-tratamiento, catalizador (sulfato de aluminio 4, 6, 8 % spt) y 6 % spt acido
succinico con 1 g/L de TiO,

78

7,6

74

7,2

Porcentaje de TiO2 incorporado (%)

6,8

4 6 8
Catalizador usado (% spt)

Figura 3. 17. Gréfica de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de incorporacion
de TiO; con pre-tratamiento, catalizador (bifosfato de sodio 4, 6, 8 % spt) y 6 % spt acido
succinico con 1 g/LL de TiO;

Posterior a la incorporacion de las particulas de TiO, todas las telas fueron
sometidas a lavado siguiendo los pasos explicados en la Seccién 2.2. En la Figura
3.18 se observa que tanto para el sulfato de aluminio como para el bifosfato de
sodio, el porcentaje de retencion de las particulas de TiO, sigue la misma
tendencia antes vista en la Figura 3.15 en el porcentaje de incorporacion de TiO»,

ya que a una concentracién de 6 % spt del catalizador presenta mayor porcentaje
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de retencion. Este comportamiento se debe a que existen particulas de TiO, que
no se unieron electrostaticamente al grupo carboxilico libre del acido succinico del
algodon reticulado o se unen a su vez al acido succinico que no reacciono y sigue
presente en las telas, por tanto quedan superficialmente en las fibras, por ello al

momento de la realizacion del lavado las particulas salen con facilidad.

Porcentaje de TiO2 retenido (%)

Catalizador usado (% spt)

=== Polialgodén con TiO, alimenticio Algodén con TiO, alimenticio

Polialgodon con TiO, técnico Algodon con TiO, técnico

=== Polialgoddn con TiO, alimenticio === Algodén con TiO, alimenticio

Polialgodon con TiO, técnico === Algoddn con TiO, técnico

Figura 3. 18. Porcentaje de retencioén de TiO; en telas de algodon 100 % y polialgodon
catalizador: sulfato de aluminio (lineas continuas), bifosfato de sodio (lineas
entrecortadas), 6 % spt 4cido succinico y 1 g/L TiO; en el baio

En la Figura 3.18 se muestra también que el algodon tiene un mayor porcentaje
de retencion. Segun lo mencionado por Xu y Li (2000), el acido carboxilico se
queda en las fibras de algodén en tres formas: como enlace éster, como acido
carboxilico o como anién carboxilato. Cuando predomina el enlace éster la

retencion de las particulas de TiO, es mayor (p. 591). Pero cuando se tiene en las
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telas acido carboxilico o anién carboxilato, las particulas de TiO, migran con
facilidad del material textil. Otros estudios como el de Montazer, Lessan y
Moghadam (2010), asegura que las nano particulas de TiO, tienen excelentes
propiedades de adhesion en el algodon reticulado esto se lo puede atribuir a su
tamano (p. 801). Mientras que en el presente trabajo a pesar de que se utilizaron
particulas de TiO, de mayor tamafno (dgp de 0,9 y 1,0 um) la presencia de un
porcentaje de retencion de las particulas de TiO; en las telas cuando se realiza el
pretratamiento sugiere que podrian estar formandose los enlaces éster del acido
succinico con los grupos hidroxilo de la celulosa del algodén ya que en ensayos
preliminares especificados en la Seccion 3.1.2.3 después del lavado se
desprendieron todas las particulas de TiO, de las muestras. Por esta razén en la
tela de algodon 100 % se tiene mayor presencia de los enlaces éster con el acido
succinico, mientras que en la tela de polialgodén al tener 35 % de algodén en su
composicion tiene menor cantidad de enlaces éster con el acido succinico. Otra
razon para que las particulas de TiO, sean retenidas en mayor cantidad por el
algodon es que en esta fibra textil las particulas se ubican en zonas reservadas
como los surcos y convoluciones de la fibra lo cual hace que las particulas sean

menos vulnerables al momento del lavado.

En las Figuras 3.19 y 3.20 se muestra el analisis de medias correspondiente al

porcentaje de retencion de TiO, de los dos catalizadores usados.

Porcentaje de TiO2 retenido (%)
| TTTT | TTTT | TTTT | TTTT | TTTT |
| 1111 | 1111 | 1111 | 1111 | 1111 |

4 6 8
Catalizador usado (% spt)

Figura 3. 19. Grafica de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de retencion de
Ti0O, con pre-tratamiento, catalizador (sulfato de aluminio 4, 6, 8 % spt) y 6 % spt 4cido
succinico con 1g/L de TiO;
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Figura 3. 20. Grafica de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de retencion de
TiO, con pre-tratamiento, catalizador (bifosfato de sodio 4, 6, 8 % spt) y 6 % spt acido
succinico con 1 g/L de TiO,

En las Figuras 3.19 y 3.20 se observa que existe una diferencia significativa entre
las concentraciones de 4 % y 6% spt de catalizador usado, mientras que el
solapamiento de las barras de error con las concentraciones de 6 y 8 % spt de

catalizador determina que no existe diferencia significativa entre estas.

Para los catalizadores usados de sulfato de aluminio y bifosfato de sodio, se eligio
la concentracion de 6 % spt para seguir con la experimentacién, ya que en esta
concentracion se tiene un valor maximo de retencién de las particulas de TiO,, a
pesar que para el sulfato de aluminio el porcentaje de incorporacion de TiO, no se
tiene una diferencia significativa entre las diferentes concentraciones de
catalizador, al realizar el lavado y obtener el porcentaje de retencién de las
particulas de TiO, en las telas de algodon 100 % vy polialgodén, ambos
catalizadores presentaron una diferencia significativa entre las concentraciones de

6 %, con respecto a las concentraciones de 4 y 8% spt de catalizador utilizadas.
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3.2.2 EFECTO DE LA VARIACION DE CONCENTRACION DE ACIDO
SUCCINICO EN LA PERMANENCIA DEL TiO, INCORPORADO
POR AGOTAMIENTO CON PRETRATAMIENTO DE LAS TELAS

Para el estudio del efecto de la variacion de concentracion de acido succinico en
el porcentaje de retencion de TiO, incorporado por el método por agotamiento con
pretratamiento de la tela, como se observa en la Figura 3.21, en primera instancia
se variaron las concentraciones del acido succinico, usando valores de 4, 6 y 8%
spt, manteniendo constante 6 % spt tanto para el sulfato de aluminio como para el
bifosfato de sodio (catalizadores utilizados para el pretratamiento de la tela), pero
al observar que los resultados del porcentaje de incorporacién y retencion de TiO»
mostraban una tendencia ascendente, se decidié incrementar el rango de
concentraciones de estudio hasta las concentraciones de 10 y 12% spt de acido
succinico. En la Figura 3.21, las lineas continuas denotan el uso de sulfato de
aluminio, mientras que las lineas entrecortadas muestran el uso del bifosfato de

sodio.

Segun estudios realizados por Xu y Li (2000), en tejidos de algodén 100 %
cuando la concentraciéon del acido carboxilico es inferior al 10 % spt, la ganancia
de peso del tejido aumenta de manera lineal a medida que aumenta la
concentracion del acido carboxilico. En concentraciones bajas de acido
carboxilico reacciona casi en su totalidad, mientras que a concentraciones
mayores al 10 % la ganancia de peso es lenta, es decir la reticulacién entre el
acido carboxilico y los grupos hidroxilo de la celulosa del algodén es pobre. Por lo
tanto no habra suficientes grupos carboxilicos libres para que se unan al TiO;

electrostaticamente (p. 598).

En la Figura 3.21 se muestra que al igual que en el estudio de Xu y Li (2000), para
todos los casos mientras aumenta la concentracidn de acido succinico, se
incrementa también el porcentaje de incorporacion, pero al llegar a la
concentracion de 8 % (sulfato de aluminio) y 10 % spt (bifosfato de sodio) de
acido succinico se da el maximo porcentaje de incorporacién de TiO,. Para

concentraciones mayores a 10 % spt del acido succinico el valor de la
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incorporacion de TiO, es menor al maximo alcanzado. Esto se debe que a mayor
concentracion de acido succinico, cada grupo carboxilico compite en la reaccién
por los grupos hidroxilos disponibles de la celulosa del algodon, por tanto algunos
grupos carboxilo no logran esterificarse con los grupos hidroxilo del algodén. Por
ello existe menor cantidad disponible de grupos carboxilos a los que se puedan

unir electrostaticamente las particulas de TiOs..
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Figura 3. 21. Porcentaje de TiO, incorporado por pretratamiento sobre telas de algodon
100% y polialgodon con 6% catalizador: sulfato de aluminio (lineas continuas) y bifosfato
de sodio (lineas entrecortadas), 4, 6, 8, 10, 12 % spt acido succinico con 1 g/L de TiO,

En las Figuras 3.22 y 3.23 se muestran los analisis de medias, revelando que
cuando se uso el sulfato de aluminio como catalizador en el pretratamiento de la

tela, no se tiene una diferencia significativa en el porcentaje de incorporacion de
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TiO, al utilizar las concentraciones de 4, 6, 8, 10, 12 % spt. Mientras que cuando
se utilizé bifosfato de sodio como catalizador se observa que a una concentracion
de 4 % spt de acido succinico, si se obtiene una diferencia significativa en el
porcentaje de incoporacion de TiO; respecto a las concentraciones de 6, 8, 10 y

12 % spt de acido succinico utilizado.

8,6

8,2

78

74

Porcentaje de TiO2 incorporado (%)

4 6 8 10 12
Acido succinico (% spt)

Figura 3. 22. Grafico de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de incorporacioén
de TiO; con pre-tratamiento, catalizador sulfato de aluminio 6 % spty 4, 6, 8, 10, 12 % spt
acido succinico con 1 g/L de TiO,

Porcentaje de TiO2 incorporado (%)
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Figura 3. 23. Grafico de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de incorporacién
de TiO; con pre-tratamiento, catalizador bifosfato de sodio 6 % spty 4, 6, 8, 10, 12 % spt
acido succinico con 1 g/L de TiO,

De acuerdo a estos resultados en el caso del sulfato de aluminio se puede usar la

concentracion de 4 % spt de acido succinico, mientras que para el uso del
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bifosfato de sodio se podria usar 6 % spt de acido succinico. Sin embargo,

posterior a la incorporacién de TiO; en las telas estas fueron sometidas a lavado

usando el ensayo descrito en el la Seccion 2.2 y se obtuvieron los resultados

mostrados en la Figura 3.24.
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Figura 3. 24. Porcentaje de TiO; retenido por pretratamiento sobre telas de algodon 100 %

y polialgoddn con 6 % catalizador: sulfato de aluminio (lineas continuas) y bifosfato de
sodio (lineas entrecortadas), 4, 6, 8, 10, 12 % spt acido succinico con 1 g/L de TiO;

El porcentaje de retencion del TiO, determinado sigue la misma tendencia que la

Figura 3.21 respecto al porcentaje de TiO, incorporado. Ademas la tela de

algodon 100 % siempre muestra un mayor porcentaje de retencién de TiO, debido

a que en ella existen mas enlaces del acido succinico con los grupos hidroxilo del

algodon y esta interaccion no la tiene el poliéster.
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En la Figura 3.24 se observa que cuando se utilizd sulfato de aluminio y una
concentracion de 8 % de acido succinico, se alcanzaron los valores maximos de
porcentaje de retencion de las particulas de TiO,. Mientras que cuando se utilizd
el bifosfato de sodio se alcanzé un valor maximo de retencién de TiO- al usar 10

% spt de acido succinico.

Dichos resultados se verifican en las graficas de analisis de media en mostrados

en las Figuras 3.25y 3.26.

Asi, en la Figura 3.25 se observa que en el caso del sulfato de aluminio, una
concentracion de 8 % spt de acido succinico produce una diferencia significativa
en el porcentaje de TiO; retenido si se le compara con las concentraciones de 4 y
6 % spt de acido succinico, mientras que a concentraciones mayores a 8 % spt de
acido succinico la diferencia no es significativa por lo tanto se selecciond esta
concentracion como la adecuada. Por otro lado para el bifosfato de sodio se
obtuvo que a la concentracion de 10 % spt de acido succinico se alcanza un
mayor porcentaje de retencion de TiO, y en esta concentracion no se tiene una
diferencia significativa respecto a la concentracion de 12 % spt de &acido

succinico, por lo tanto se eligié la concentracién de 10 % spt de acido succinico.

47 F -
9 . ]
% - —
.E 4,3 — —
ﬁ - =
e - _
8 - _
E 391 _|
()] - _
T | _
2
3 i i
E 351 —
g _ _
(o] - .
l - =
310 _|

4 6 8 10 12
Acido succinico (% spt)

Figura 3. 25. Grafico de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de retencion de
Ti10; con pre-tratamiento, catalizador sulfato de aluminio 6 % spty 4, 6, 8, 10, 12 % spt
acido succinico con 1 g/L de TiO,
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Figura 3. 26. Grafico de medias y 95,0 % de Fisher LSD de porcentaje de retencion de
TiO, con pre-tratamiento, catalizador bifosfato de sodio 6 % spty 4, 6, 8, 10, 12 % spt
acido succinico con 1 g/L de TiO;

Las condiciones con las que se obtienen tanto mayor porcentaje de incorporacion

como de retencion del TiO, son las siguientes:

e Si se usa como catalizador sulfato de aluminio: 6 % spt de catalizador y
8 % spt de acido succinico.
e Si se usa como catalizador bifosfato de sodio: 6 % spt de catalizador y

10 % spt de acido succinico.

Con las condiciones seleccionadas se realizé la incorporacion de TiO, como se
especifica en la Seccion 2.1.3.1 y con dichas muestras se realizaron analisis en el
microscopio electronico de barrido, de la tela de algodén 100 % y polialgodén con
un pretratamiento con 6 % spt de catalizador (sulfato de aluminio) y 8 % spt de
acido succinico para visualizar la distribucion de las particulas de TiO, en las

fibras de los hilos.

En las Figuras 3.27 y 3.28 se observa que tanto en las fibras de algodéon 100 %
como en las de polialgodén, el TiO, no se encuentra uniformemente distribuido,
debido a la estructura irregular y las convoluciones que presenta la fibra de
algodon. La tela de algodon 100% presenta una mayor cantidad de particulas de

TiO, correspondiente a los resultados obtenidos con gravimetria. Ademas, las
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particulas de TiO, se situan en mayor cantidad en la superficie mas sobresaliente
de la tela, es decir las particulas no ingresan entre las fibras de las telas. Lo cual
favorece la propiedad autolimpiable ya que la luz UV irradia directamente a las

particulas de TiO, dandose la reaccién de oxidacion.
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Figura 3.27. Im4genes SEM: a) Algodon 100%, b) Algodon 100% con TiO; técnico, c)
Algodon 100% con TiO; alimenticio
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Figura 3. 28. Imagenes SEM: a) Polialgodon, b) Polialgodén con TiO; técnico,
c) Polialgodén con TiO; alimenticio

Estudios realizados por Daoud y Xin (2004), obtienen una capa continua y
uniforme de TiO, en algodon 100% debido a que en este se trabaja con
nanoparticulas de un tamafo aproximado de 20 nm (p. 27). Mientras que Karimi
et al (2010) y Meilert et al (2005), aseguran que la irregularidad de la superficie
del algodén hace imposible una distribucion uniforme y homogénea de las
particulas de TiO; (p. 1033) (p. 101).
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En las Figuras 3.27 y 3.28 también se puede observar que las particulas de TiO
técnico se encuentran en mayor cantidad que las de TiO; alimenticio, ademas en
la tela de algodén 100 % las particulas de didxido de titanio se encuentran
aglomeradas en los surcos de las fibras, lo que concuerda con la explicacién que
el TiO, técnico se incorpora en mayor cantidad debido a la mala dispersion de

estas particulas en el bafio de incorporacion.

3.3 EVALUACION DE LA PROPIEDAD AUTOLIMPIABLE DE LAS
TELAS CON DIOXIDO DE TITANIO INCORPORADO CON LAS
MEJORES CONDICIONES DETERMINADAS

Para evaluar la propiedad autolimpiable se utilizé el procedimiento descrito en la

Seccion 2.3. Las condiciones de incorporacion utilizadas fueron:

e Pretratamiento A: sulfato de aluminio (catalizador) 6 % spt y 8 % spt de
acido succinico.
e Pretratamiento B: bifosfato de sodio (catalizador) 6 % spty 10 % spt acido

succinico.

Al momento de manchar las telas se observd que ellas tenian caracteristicas
hidrofobas que es lo visto también en estudios como el de Zhang et al (2012) y Qi
et al (2006), por lo que las manchas en la superficie son de menor area y de color

mas intenso al que se obtuvo originalmente sobre la tela sin TiO..

La propiedad autolimpiable se evalu6 con la ayuda de una escala de valoracién la
cual se la elaboré como se explica en el numeral 2.3. En la Figura 3.29 se
muestra un ejemplo de las escalas de valoracion, en donde el valor de 1
comprende a una concentracion de 1 g/L de solucién de café y el valor de 7 a una
mancha de 6,6 g/L de solucion de café, es decir, corresponde a la mancha inicial
antes de exponer a las muestras a la radiacién UV (4=340 mn, 1=0,41 W/m?). En

el Anexo XV se observan todas las escalas de valoracion utilizadas.
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Figura 3. 29. Escala de valoracion de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento A. Algodon 100% con TiO, alimenticio

En la Tabla 3.4 se visualizan los valores obtenidos de pérdida de color de la
mancha, en las 6 primeras horas se tiene para la tela de algodén 100 % una
disminucién de la mancha a un valor de 3 para TiO alimenticio, mientras que para
el TiO, técnico se tiene una disminucion de la mancha a un valor igual a 4.
Valores similares a los alcanzados para la tela de polialgodon. Es decir que a
pesar de que con el TiO, técnico se obtiene un mayor porcentaje de incorporacion
de TiO,, se obtienen mejores resultados con el TiO, alimenticio en todos los
tiempos de exposicion. En el estudio de Karimi y Mirjalili (2010), se observa algo
similar a lo obtenido ya que cuando el TiO2 incorporado en una tela de algodon
100% se somete a irradiacion ultravioleta, este muestra la propiedad de
autolimpieza ya que disminuye la intensidad de su mancha. Estudios previos han
revelado que la anatasa TiO, produce principalmente peréxido de hidrogeno,

mientras que el TiO; rutilo produce un radical superoxido del oxigeno (p. 1030).
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Otros estudios como el de Qi et al (2006), Montazer y Seifollahzahed (2011),
afirman que entre las diferentes fases de cristalizacién del TiO,, la cristalizaciéon
anatasa obtiene un mejor rendimiento en cuanto a la propiedad autolimpiable (p.
4567) (p. 877).

Tabla 3. 4. Resultados de desmanchado con respecto al tiempo del algodon 100 % y
polialgodén A=340mn, 1=0,41 W/m’

Valor final en escala de valoracién luego del
tiempo de exposicion

Catalizador | 1i€mpo de Algodén 100 % Polialgodén
exposicion
usado (horas) ] '
T102 T102 T102 TlOZ
Alimenticio | Técnico | Alimenticio Técnico
6 3 4 3 4
Sulfat‘o fie 12 ) 3 )
aluminio
24 <1 1 <1 1
6 3 4 3 5
Blfosfgto de 12 5 3 ) 3
sodio
24 <1 1 <1 1

A las 12 horas se observa que para la tela de algodon 100 % existe una
disminucién de la mancha a un valor de 2 con el TiO, alimenticio, mientras que se
tiene una reduccion de un valor igual a 3 para el TiO, técnico. Para la tela de
polialgoddn el porcentaje de disminucién del TiO, alimenticio alcanza un valor de
1. En el estudio de Qi et al (2006), después de 8 horas de exposicion alcanza una
decoloracion significativa de la mancha en las fibras de algodon 100 % (p. 4573),
mientras que en el estudio de Gupta et al (2007), se tiene una decoloraciéon
significativa luego de 12 horas, pasadas las 12 horas ya no se tiene una velocidad

de decoloracion rapida (p. 6).

Como se puede observar en las Figuras 3.30 y 3.31 después de 24 horas de
irradiacion, las muestras aun presentan mancha de café, sin embargo alcanzan
valores de 1 y menores que 1 en la escala de valoracién de las manchas de

solucién de café.
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Figura 3. 30. Parte superior. Telas expuestas 24 horas de irradiaciéon UV en la cdmara de
xenoOn. Parte inferior. Escala de valoracion con valor de 7 de la macha de solucion de café

Figura 3. 31. Parte superior. Telas expuestas 24 horas de irradiaciéon UV en la cdmara de
xenon. Parte inferior. Escala de valoracidon con valor de 1 de la macha de solucion de café

En el estudio de Qi et al (2006), en tejidos de algodon 100 % que fueron

sometidos a manchas de café y vino tinto, se observd una decoloracién completa
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después de 20 horas de irradiacidon de luz (p 4573), en este caso no se observa
una decoloracion completa debido a que no se usan nano particulas, las cuales
tienen una mayor area superficial lo que favorece la produccién de especies
activas de oxigeno. Las propiedades fotocataliticas de las particulas son
superiores mientras menor tamano presentan. Lo mencionado se puede observar
en el estudio de Gupta et al (2007) en el que se trabaja con tamafos de particula
menores a 10nm y este fue capaz de mostrar mayor actividad fotocatalitica que
una muestra comercial con un mayor tamafo de particula (menor a 25 nm) (p.p.
8-9).

En el estudio realizado por Cernutu, Rusconi, Masciocchi y Guagliardi (2012), se
utilizé poliéster al que se incorpord TiO, y alrededor de los 100 minutos de
exposicidon a los rayos UV se observd una eliminacion total de la mancha,
mientras que para la tela de algodén 100% se tiene una eliminacidon completa
aproximadamente 3 horas luego de la exposicion (p. 56), este suceso se debe a
que en dicho experimento se utiliza la técnica sol-gel para la obtencion e
incorporacion de las nanoparticulas y su distribucion es mas uniforme. Segun
Bedford y Steckl (2010), se observa que si existe una mayor uniformidad de TiO»
a lo largo de la fibras de algodon se tiene una mejor propiedad autolimpiable (p.
2453).

Las variaciones del tiempo de exposicidn requerido para decolorar la mancha
dependen del tamafio de particula que se usa, del tipo de cristalizacién del TiO, y
si el TiO, se encuentra solo o esta acompafado por algun 6xido metalico o metal,
asi en el estudio de Yuranova, Mosteo, Bandara, Laub, Kiwi (2005) el TiO, se
encuentra con una capa pequefia de SiO; y después de 24 horas de exposicion

se produce una decoloracién total de la mancha.

En el presente trabajo si bien se pudo apreciar que las particulas de TiO; no se
distribuyeron uniformemente, estas si se encuentran a lo largo del tejido en la
superficie mas sobresaliente, lo cual permite que la irradiacion sea directa a las

particulas y gracias a esta exista la degradacion superficial de la mancha de café.



74

Si bien no se llega a eliminar completamente la mancha de café, las telas tanto de
poliéster como de algodon 100% si presentaron la propiedad autolimpiable debido
a la presencia del dioxido de titanio en su superficie, lo cual no se observé al
someter a las telas sin TiO, a la misma prueba. En este caso, luego de la
exposicion de las telas irradiadas a 6, 12 y 24 horas, la mancha no disminuye su

color, sino que incluso se obscurece a un mas.
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

o En el método de incorporacion por agotamiento mientras incrementa la
concentracion de dioxido de titanio en el bafo aumentaba también el
porcentaje de incorporacidén del mismo, sin embargo el porcentaje de dioxido
de titanio residual también incrementaba convirtiéndose en una carga

contaminante y un desperdicio de reactivo.

o El pretratamiento de la tela, ya sea en el método por agotamiento o por
impregnacion, permitieron alcanzar valores mayores de incorporacion de

TiO a los obtenidos cuando se usa ligante acrilico.

° En todos los procesos realizados se observdé una misma tendencia, en la
que el TiO, técnico alcanzé mayor porcentaje de incorporacion que el TiO;
alimenticio. Ademas la tela de algodén 100 % presenté mayor porcentaje de

incorporacion que la tela de polialgodén.

o El método de incorporacion por agotamiento con tratamiento previo presenta
los mayores porcentajes de incorporacion de didéxido de titanio alimenticio y
técnico, tanto para la tela de algodén 100 % como para la tela de

polialgoddn.

o Los maximos porcentajes de incorporacion y retencion tanto en las telas de
algodén 100% como en la de polialgodon se alcanzaron al usar

pretratamiento bajo las siguientes condiciones:

v 6 % spt de sulfato de aluminio como catalizador, 8 % spt de &cido

succinico y 1 g/L de TiO,.

v 6 % spto de bifosfato de sodio como catalizador, 10 % spt de &cido

succinico, 1 g/L de TiOx.
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. Las telas de algodéon 100 % vy polialgodon mostraron la propiedad
autolimpiable. A mayor tiempo de exposicidon, mayor fue esta propiedad
autolimpiable disminuyendo de un valor de manchado de 7 hasta un valor de

1 (TiO3 técnico), menor que 1 (TiO; alimenticio) luego de 24 horas.

o El TiO, alimenticio presenta mayor propiedad de autolimpieza a pesar de
alcanzar un menor porcentaje de incorporacidon sobre las telas en

comparacién al que presenta el TiO, técnico.

4.2 RECOMENDACIONES

o Analizar la reflectancia de radiacion UV de las telas con TiO; incorporado
ya que el dioxido de titanio presenta buenas propiedades de absorcion de

rayos ultravioleta los cuales pueden ser dafinos para los humanos.

o Estudiar la incorporacion de otro tipo de 6xidos semiconductores solos o
combinados con TiO,, ya que Oxidos metalicos como el 6xido de zinc

también presentan propiedades fotocataliticas.

o Evaluar la influencia de las particulas incorporadas en la tela con otras
propiedades de la tela como resistencia al desgarre y resistencia a las

arrugas.

o Realizar estudios sobre otro tipo de fibras textiles como: lana, acrilico, asi
como otro tipo de tejidos para determinar la influencia en la incorporacion

de las particulas de didxido de titanio en sus propiedades autolimpiables.
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ANEXO I

RESULTADOS TAMANO DE PARTICULA DE LOS DIOXIDOS DE
TITANIO TECNICO Y ALIMENTICIO
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ANEXO II

RESULTADOS DEL TIPO DE CRISTALIZACION DE LOS
DIOXIDOS DE TITANIO

-~
ESCUELA POLITECNICA NACIONAL
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA
_Romitades Asdlists de Difrascin de Bavos X
Salicitasse s Seta. Diana Japiscs | MSe. Omar Bonii,
Ne. Relcrencis : EM-0L3
Fechn : 31<10.2Mm7
Mamtras rocibides 1 Dos Ol &
Macstra ) :  L{Cago Regisrada)
Muoestrs 2 1 2{Cadigo Regisrunsdo)

o com cratalizacion Gefinids prewries en W BILesirs se reakad eotploaado
Deffrc phas (EVA Y TOPAS) pera cualificacion y wmi-

Itades obos dos del medlise

L3 devermirzciin de s
2l Difacitanetro D8 ADVANCE y el programa

cwntificaciie. A i 0 v o
Maesten | Mueatrs 2
Mincral Férmuls ¥ id < o
%) (%)

Py =2 Oy 59 -

Sallo ™ ) b

Bpincie MgALO, - ]

Ciania ALOS - 1
NOTA: B limite &¢ deseetion del squpo empleeds es d4l 1% pam coop 000 Cristal definid
Liss 11aesires p iderabie ¢ dod de material anoefn (15-20%), no caantificado por esta Mcrica
da adlinm

8
e

Jefe de Laboratorio

Pidas Andubucin 133 E124 5 Maos Cssraho - Toiekons (Y45 T VIT TR 2300 300 - Candw 104012 4%
¥ ovent nenedORcnciisrete s - sr-foasdar

Figura AIL. 1. Resultado del tipo de cristalizacion de los dioxidos de titanio alimenticio y
técnico



91

ANEXO III

EJEMPLO DE CALCULO DEL PORCENTAJE DE
INCORPORACION MAXIMO DE TiO, PARA LAS TELAS CON EL
METODO DE INCORPORACION POR IMPREGNACION CON
LIGANTE ACRILICO Y PRETRATAMIENTO

Para el calculo del porcentaje maximo de TiO» que se podria incorporar en la tela

se utilizaron las Ecuaciones A.lll.1, A.lll.2 y A.lll.3.

., masage; imida—Masagel
% expresion = saspre =222 %100 [A.11.1]
masQgela seca

Despejando:
masQgeiq exprimida = masdagelq seca(1 + % exPreSién)
masQgeiq exprimida = masQgeiq seca(1 + 0,9)
masdagelq exprimida = 1'9 * MASQAtelq seca

masdQgeiq exprimida ~ 10 g

MmasQieiq exprimida — 19g
masaTiOZ incorporado — 5% * vOlﬁmenbaﬁo incorporado [A”I2]
volumenyqs, incorporado = MASA pgiip ¥ P = MASA pgfio [AN1.3]

g L :
masario, incorporado = Pi = 5 T *9mlL * 1000 mL = 0,045 g Ti0,

P; = 10,000 + 0,045 = 10,045 g



% maximo TiO, incorporado =

0,045

10,045

* 100 = 0,45 %
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ANEXO IV

EJEMPLO DE CALCULO DEL PORCENTAJE DE
INCORPORACION DE DIOXIDO DE TITANIO EN LA TELA DE
ALGODON 100 % CON EL METODO DE INCORPORACION POR
AGOTAMIENTO CON PRETRATAMIENTO

Para el calculo de la incorporacion por agotamiento con tratamiento previo
primero se realizaron blancos a iguales condiciones de incorporacion para obtener
el aumento de peso en la tela que se da por los reactivos utilizados. En el
ejemplo de célculo se lo realizara con la incorporacion de 1 g/L de dioxido
alimenticio y pretratamiento con 4 % sulfato de aluminio y 6 % de acido

succinico.

Porcentaje de aumento de peso debido a los reactivos utilizados:

Primero se calculo el peso de la tela seca con la Ecuacion 2.1.

peso tela j,ciq1 = 0,7068 g
humedad de la tela = 5,51 %

peso tela 4., = 0,7068 — (0,7068 * 5,51%) = 0,6678 g

Se calculd el porcentaje de peso que aumentd la tela debido a los reactivos

utilizados mediante la Ecuacion 2.6.

Py, = 0,6740 g

Py = 0,6678 g

0,6740 — 0,6678
% pesoreactivos = 0.6740 * 100 =092 %
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Para el calculo del porcentaje de TiO, que se incorpord en la tela se utilizd la
Ecuacion 2.3. De igual manera se calculd el peso de la tela seca con la Ecuacion
2.1.
peso tela it = 0,7038 g
peso tela gopq = Pyo = 0,7038 — (0,7038 * 5,51%) = 0,6650 g
% pesoreactivos = 0,92 %

peso tela yrevio 1a incorporacion Tioz = 0,6650 + (0,6650 * 0,92%) = 0,6711 g

peso de la tela seca ,, Tio incorporado = P ¢t1 = 0,7330 g

peso de TiO,incorporado = 0,7330 — 0,6711 = 0,0619 g

0,7330 — 0,6650
0,7330

% Ti0y incorporado = ( * 100) — 0,92 = 8,36 %
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ANEXO V

EJEMPLO DE CALCULO DEL PORCENTAJE DE
INCORPORACION DE DIOXIDO DE TITANIO EN LA TELA DE
ALGODON 100 % METODO INCORPORACION POR
AGOTAMIENTO CON LIGANTE ACRILICO

Para el céalculo de la incorporacién por agotamiento con ligante primero se realizé
blancos a iguales condiciones de incorporacion para obtener el aumento de peso
en la tela que se da solo con el ligante acrilico. En el ejemplo de calculo se lo
realizara con la incorporacion de 5 g/L de dioxido alimenticio y 5 % de ligante

acrilico.

Primero se calculo el porcentaje de aumento de peso debido al ligante acrilico.

Para el calcul6 de la tela seca se utilizé la Ecuacion 2.1

peso tela iciq1 = 0,7010 g

humedad de la tela jpiciar = 5,52 %

peso tela goco = Ppo = 0,7010 — (0,7010 * 5,52%) = 0,6623 g

Se calculé el porcentaje de aumento de peso debido al ligante acrilico mediante la
Ecuacion 2.2
Py, =0,6643 g

peso de ligante en la tela = 0,6643 — 0,6623 = 0,002 g

0,6643 — 0,6623
% PeSOiigante acrilico = 06643 * 100 = 0,301 %

Para la incorporacion de didxido de titanio se utilizé la Ecuacion 2.2.
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peso tela yciq0 = 0,7010 g

peso tela ¢in humedad = Pr2 = 0,7010 — (0,7010 * 5,52 %) = 0,6623 g

P, =07510g

0,7510 — 0,6623
0,7510

% TiO3 incorporado = ( x 100) ~ 0,301 =11,51%
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ANEXO VI

EJEMPLO DE CALCULO DEL PORCENTAJE DE TiO, QUE NO SE
INCORPORO EN LA TELA DE ALGODON 100 % METODO
INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON LIGANTE
ACRILICO

Para el calculo del porcentaje de TiO, que no se incorporo en la tela, es decir el

TiO residual en el bafio de agotamiento se utilizé la Ecuacion 2.4.
% TiOZ no incorporado — % maximo TiOZ incorporado ~ % TiOZ incorporado

Para el calculo del porcentaje de incorporacion maximo de TiO» se utilizo la
ecuacion 2.5, el ejemplo de calculo se lo realiz6 para una concentracion de 1 g/L

de TiO, para un volumen de bafio de 100 mL.

P,=01g
P,=07+01=08

% maximo TiO3 incorporado = 0’_8 *100 =12,5%

)

Por lo tanto porcentaje de TiO, no incorporado:
% TiO, incorporado = 4,96 %

% Ti03 no incorporado = 12,50 — 4,96 = 7,54 %
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ANEXO VII

EJEMPLO DE CALCULO DEL PORCENTAJE DE RETENCION DE
DIOXIDO DE TITANIO EN LA TELA DE POLIALGODON METODO
INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON
PRETRATEMIENTO

Para el calculo del porcentaje de retencion se utilizé la Ecuacién 2.8 mostrada en

la parte experimental.

peso tela gocq = P, = 0,6729 g

peso tela incial( antes del lavado) = 0,7353 g

peso tela final( después del lavado) = Py, =0,6761g

peso TiO, perdido por la tela = 0,7353 — 0,6761 = 0,0592 g

peso TiO, incorporado = 0,0624 g

peso TiO , retenido = 0,0624 — 0,0592 = 0,0032 g

. . 0,6761 — 0,6729
% peso retenido de TiO, en la tela = 06761 *100 =047 %




ANEXO VIII
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RESULTADOS DE INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON
LIGANTE ACRILICO EN TELAS CON DIOXIDO DE TITANIO

Tabla AVIIL. 1. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion por agotamiento ligante
acrilico (5 % spt), concentraciones de 1, 3 y 5 g/LL de dioxido de titanio, tela polialgodon

Tela . . . . L
polialgodén TiO, Alimenticio Ti0, Técnico 9% MAximo
de
Peso TiO; %TiO, | % TiO,no | Peso TiO, %TiO, | % TiOy no | incorporacié

Concentracio6 | incorporad | incorporad | incorporad | incorporad | incorporad | incorporad | p de TiO,
n TiO, (g/L) o(g) o o o(g) 0 0

1 0,021 2,94 9,56 0,030 4,22 8,28 12,50

3 0,036 5,01 24,99 0,054 7,31 22,69 30,00

5 0,061 8,11 33,55 0,079 10,26 31,40 41,66

Tabla AVIIL. 2. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion por agotamiento ligante
acrilico (5 % spt), concentraciones de 1, 3 y 5 g/L de dioxido de titanio,
tela algodon 100 %

Telell(;l(l)g(;)don TiO, Alimenticio Ti0, Técnico o, MAXimo
de
Peso TiO; %TiO, | % TiO, no | Peso TiO, %TiO; | % TiOy 10 | incorporacio

Concentraci6 | incorporad | incorporad | incorporad | incorporad | incorporad | incorporad | p de TiO,
n TiO, (g/L) o(g) 0 0 o(g) 0 0

1 0,035 5,03 7,47 0,043 6,10 6,20 12,50

3 0,065 8,86 20,95 0,076 10,30 19,52 30,00

5 0,086 11,47 30,25 0,096 12,57 29,09 41,66
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ANEXO IX

RESULTADOS DE INCORPORACION POR IMPREGNACION CON
LIGANTE ACRILICO Y PRETRATAMIENTO DE TELAS CON
DIOXIDO DE TITANIO

Tabla AIX. 1. Resultados de peso y porcentajes de impregnacion de polialgodon con 5g/L
TiO, y 5 % spt de ligante acrilico

Didxido alimenticio

Diodxido técnico

Peso Impregnado TiO; (g)

% TiO, Impregnado

Peso Impregnado TiO; (g)

% TiO, Impregnado

0,0113

0,11

0,0127

0,13

Tabla AIX. 2. Resultados de peso y porcentajes de impregnacion de algodon 100 %, 5 g/L

TiO, y 5% spt de ligante acrilico

Didxido alimenticio

Dioxido técnico

Peso Impregnado TiO, (g)

% TiO, Impregnado

Peso Impregnado TiO, (g)

% TiO, Impregnado

0,0131

0,14

0,0185

0,18

Tabla AIX. 3. Resultados de peso y porcentaje de impregnacion en polialgodén con 5 g/L
Ti0, y pretratamiento con 4 % catalizador (sulfato de aluminio) con 6 % acido succinico

Diodxido alimenticio

Didxido técnico

Peso impregnado TiO, (g)

% TiO, impregnado

Peso impregnado TiO, (g)

% TiO, impregnado

0,016

0,16

0,017

0,22

Tabla AIX. 4. Resultados de peso y porcentaje de impregnacion en algodon 100 % con
5 g/L TiO, y pretratamiento con 4 % catalizador (sulfato de aluminio) con 6 % acido
succinico

Didxido alimenticio

Diodxido técnico

Peso impregnado TiO, (g)

% TiO, impregnado

Peso impregnado TiO, (g)

% TiO, impregnado

0,021

0,20

0,029

0,26




ANEXO X

101

RESULTADOS DE INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON
PRETRATAMIENTO DE TELAS CON DIOXIDO DE TITANIO
(VARIACION DE LA CONCENTRACION DEL TiO, CON 6 %

ACIDO SUCCINICO Y 4 % SULFATO DE ALUMINIO)

Tabla AX. 1. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion por agotamiento con
pretratamiento 6 % spt acido succinico, 4 % spt sulfato de aluminio y 1 g/L de didxido de

titanio
Peso con .
succinico % peso Peso TiO, % TiO, % TiO; no
1 g/L dioxido de titanio () reactivos (2 incorporado incorporado
. Polialgodén 0,0028 0,41 0,0517 6,95 5,55
Dioxido
alimenticio | Algodén 0,0063 0,93 0,0621 8,46 4,04
. Polialgodén 0,0028 0,41 0,0531 7,13 5,37
Dioxido
técnico | Algodén 0,0063 0,93 0,0657 8,90 3,6

Tabla AX. 2. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion por agotamiento con
pretratamiento 6 % spt acido succinico, 4 % spt sulfato de aluminio y 3 g/L de didxido de

titanio.
Peso con
succinico % peso Peso TiO, % TiO, % TiO, no
3 g/L dioxido de titanio () reactivos (2 incorporado incorporado
. Polialgodén 0,0028 0,41 0,0691 9,10 20,90
Didxido
alimenticio | Algodon 0,0063 0,93 0,1087 14,06 15,94
. Polialgodon 0,0028 0,41 0,0833 10,82 19,18
Didxido
técnico Algodén 0,0063 0,93 0,1136 14,42 15,58




Tabla AX. 3. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion por agotamiento con
pretratamiento 6 % spt acido succinico, 4 % spt sulfato de aluminio y 5 g/L de dioxido de
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titanio
Peso con .
succinico % peso Peso TiO, % TiO, % TiO; no
5 g/L dioxido de titanio (© reactivos (€] incorporado incorporado
Y Polialgodon 0,0028 0,41 0,1029 12,50 29,16
Didxido
alimenticio | Algodon 0,0063 0,93 0,1273 16,03 25,63
Y Polialgodon 0,0028 0,41 0,1083 13,96 27,70
Didxido
técnico Algodon 0,0063 0,93 0,1358 16,89 24,77
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RESULTADOS DE INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON
PRETRATAMIENTO A LA TELA CON DIOXIDO DE TITANIO
(VARIACION DEL PORCENTAJE DE SULFATO DE ALUMINIO

CON 6 % DE ACIDO SUCCINICO)

Tabla XI. 1. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion por agotamiento con
pretratamiento 6 % spt acido succinico, 4 % spt sulfato de aluminio y 1 g/L de dioxido de

titanio
Peso de Peso Peso TiO,
reactivos % peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
1 g/L didxido de titanio (g reactivos (g incorporado (2) retenido
Diéxido | Polialgodén | 0,0028 0,41 0,0517 6,95 0,0022 0,31
alimenticio | Algodén 0,0063 0,93 0,0621 8,46 0,0121 1,71
Diéxido | Polialgodén | 0,0028 0,41 0,0531 7,13 0,0033 0,48
técnico Algodén 0,0063 0,93 0,0657 8,90 0,0203 2,93

Tabla XI. 2. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por agotamiento
con pretratamiento 6 % spt 4cido succinico, 6 % spt sulfato de aluminio y 1 g/L de diéxido

de titanio
Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L diéxido de titanio reactivos % peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(2) reactivos (2 incorporado (2) retenido
Diéxido | Polialgodén 0,0045 0,65 0,0516 6,95 0,0158 2,24
alimenticio | Aloodon 0,0135 1,98 0,0645 8,76 0,0313 4,50
Diéxido | Polialgodén 0,0045 0,65 0,0550 7,19 0,0225 3,22
técnico Algodon 0,0135 1,98 0,0663 8,92 0,0355 4,99
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Tabla XI. 3. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por agotamiento
con pretratamiento 6 % spt 4cido succinico, 8 % spt sulfato de aluminio y 1 g/L de dioxido

de titanio
Peso de Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos % peso Peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(2 reactivos (g incorporado (g retenido
Dioxido | Polialgodon 0,0037 0,55 0,0461 6,25 0,0127 1,80
alimenticio | Algodén 0,0062 0,93 0,0584 8,06 0,0314 4,51
Dioxido | Polialgodon 0,0037 0,55 0,0492 6,65 0,0200 2,81
técnico Algodon 0,0062 0,93 0,0601 8,67 0,0322 4,59
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RESULTADOS DE INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON
PRETRATAMIENTO A LAS TELAS CON DIOXIDO DE TITANIO
(VARIACION DEL PORCENTAJE DE ACIDO SUCCINICO CON 6 %
DE SULFATO DE ALUMINIO)

Tabla AXII. 1. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion por agotamiento con
pretratamiento 4 % spt acido succinico, 6 % spt sulfato de aluminio y 1 g/L de didéxido de

titanio
Peso de Peso Peso TiO,
reactivos % peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
1 g/L didxido de titanio (g reactivos (g incorporado (2) retenido
Dioxido | Polialgodén 0,0032 0,47 0,0460 6,27 0,0146 2,09
alimenticio | Algodén 0,0114 1,70 0,0610 8,32 0,0255 3,67
Dioxido | Polialgodén 0,0032 0,47 0,0478 6,92 0,0177 2,51
técnico Algodén 0,0114 1,70 0,0638 8,72 0,0341 4,88

Tabla AXII. 2. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 6 % spt acido succinico, 6 % spt sulfato de aluminio y 1

g/L de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L diéxido de titanio reactivos % peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(2) reactivos (2 incorporado (2) retenido
Diéxido | Polialgodén 0,0045 0,65 0,0516 6,95 0,0158 2,24
alimenticio | Aloodon 0,0135 1,98 0,0645 8,76 0,0313 4,50
Diéxido | Polialgodén 0,0045 0,65 0,0550 7,19 0,0225 2,76
técnico Algodon 0,0135 1,98 0,0663 8,92 0,0355 4,99
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Tabla AXII. 3. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencioén por
agotamiento con pretratamiento 8 % spt acido succinico, 6 % spt sulfato de aluminio y 1

g/L de didxido de titanio

Peso de Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos % peso Peso TiO, % TiO, retenido | o, TjQ,
(2 reactivos (g incorporado (g retenido
Diéxido | Polialgodon | 0,0089 1,30 0,0530 7,15 0,0216 3,03
alimenticio | Ajgodén 0,0159 2,35 0,0680 9,10 0,0413 5,70
Diéxido | Polialgodon | 0,0089 1,30 0,0480 7,75 0,0221 3,21
técnico Algodon 0,0159 2,35 0,0723 9,66 0,0429 5,95

Tabla AXIL. 4. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 10 % spt acido succinico, 6 % spt sulfato de aluminio y 1

g/L de dioxido de titanio

Peso de Peso TiO,
1 g/L diéxido de titanio reactivos % peso Peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g reactivos (g) incorporado (g) retenido
Dioxido | Polialgodon 0,0117 1,70 0,0510 6,91 0,0206 2,92
alimenticio | Algodon 0,0165 2,44 0,0682 9,14 0,0362 5,12
Dioxido | Polialgodon 0,0117 1,70 0,0456 7,77 0,0222 3,12
técnico Algodon 0,0165 2,44 0,0702 9,48 0,0413 5,75

Tabla AXII. 5. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencioén por
agotamiento con pretratamiento 12 % spt &cido succinico, 6 % spt sulfato de aluminio y 1

g/L de didxido de titanio

Peso de Peso TiO,
1 g/L diéxido de titanio reactivos % peso Peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g reactivos (g incorporado (g) retenido
Didxido Polialgodon 0,0116 1,73 0,0527 7,10 0,0201 2,84
alimenticio Algodon 0,0185 2,74 0,0665 8,94 0,0362 5,08
Didxido Polialgodon 0,0116 1,73 0,0430 7,63 0,0203 3,03
técnico Algodon 0,0185 2,74 0,0718 9,55 0,0411 5,72
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RESULTADOS INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON
PRETRATAMIENTO DE LAS TELAS CON DIOXIDO DE TITANIO
(VARIACION DEL PORCENTAJE DE BIFOSFATO DE SODIO CON
6 % DE ACIDO SUCCINICO)

Tabla AXIILI. 1. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 6 % spt acido succinico, 4 % spt bifosfato de sodio y 1
g/L de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos | o peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g reactivos (g) incorporado (€3] retenido
Didxido Polialgodén 0,0055 0,79 0,0397 5,49 0,0027 0,35
alimenticio | Algodén 0,0117 1,75 | 0,0547 7,52 0,0177 2,45
Didxido Polialgodén 0,0055 0,79 0,0493 7,18 0,0031 0,37
técnico Algodén 0,0117 1,75 | 0,0576 7,90 0,0177 2,38

Tabla AXIIL. 2. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacién y retencion por
agotamiento con pretratamiento 6 % spt acido succinico, 6 % spt bifosfato de sodio y 1 g/L

de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos | o peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g) reactivos (g) incorporado (€3] retenido
Dioxido Polialgodén 0,0072 1,04 0,0457 6,21 0,0036 0,53
alimenticio | Algodon 0,0152 224 | 0,0586 7,99 0,0221 3,12
Dioxido Polialgodén 0,0072 1,04 0,0518 7,10 0,0125 1,78
técnico Algodén 0,0152 2,24 0,0649 8,75 0,0304 4,29
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Tabla AXIII. 3. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 6 % spt acido succinico, 8 % spt bifosfato de sodioy 1 g/L

de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L dioxido de titanio reactivos | o peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g) reactivos (g incorporado (g retenido
Diéxido Polialgodon 0,0063 0,91 0,0439 6,02 0,0061 0,90
alimenticio | Algodon 0,0113 1,71 0,0539 7,39 0,0186 2,62
Diéxido Polialgodon 0,0063 0,91 0,0469 6,43 0,0090 1,30
técnico Algodon 0,0113 1,71 0,0611 8,34 0,0293 4,17
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ANEXO X1V

RESULTADOS INCORPORACION POR AGOTAMIENTO CON
PRETRATAMIENTO DE LAS TELAS CON DIOXIDO DE TITANIO
(VARIACION DEL PORCENTAJE DE ACIDO SUCCINICO CON
6 % BIFOSFATO DE SODIO)

Tabla AXIV. 1. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 4 % spt acido succinico, 6 % spt bifosfato de sodio y 1 g/L
de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos | o peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g) reactivos (2 incorporado (g retenido
Diéxido Polialgodon 0,0067 0,97 0,0425 5,83 0,0029 0,42
alimenticio | Algodén 0,0139 2,06 | 0,0528 7,27 0,0196 2,76
Diéxido Polialgodon 0,0067 0,97 0,0436 5,93 0,0085 1,22
técnico Algodon 0,0139 2,06 0,0576 7,89 0,0241 3,45

Tabla AXIYV. 2. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 6 % spt acido succinico, 6 % spt bifosfato de sodio y 1 g/L
de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos % peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g) reactivos (2 incorporado (2 retenido
Diéxido Polialgodon 0,0072 1,04 0,0438 6,00 0,0036 0,53
alimenticio | Aloodon 0,0152 2,24 0,0404 7,99 0,0221 3,12
Diéxido Polialgodon 0,0072 1,04 0,0515 6,95 0,0125 1,78
técnico Algodon 0,0152 2,24 0,0646 8,75 0,0304 4,29
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Tabla AXIV. 3. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 8 % spt acido succinico, 6 % spt bifosfato de sodio y 1 g/L

de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L dioxido de titanio reactivos | o peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g) reactivos (g incorporado (g retenido
Diéxido Polialgodon 0,0078 1,15 0,0451 6,26 0,0078 1,11
alimenticio | Algodon 0,0162 2,38 | 0,0578 8,09 0,0240 3,44
Diéxido Polialgodon 0,0078 1,15 0,0528 7,11 0,0152 2,17
técnico Algodon 0,0162 2,38 0,0641 8,70 0,0296 4,31

Tabla AXIYV. 4. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 10 % spt acido succinico, 6 % spt bifosfato de sodio y
1 g/L de didxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos | o peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g) reactivos (g) incorporado (g) retenido
Dioxido Polialgodén 0,0097 1,40 0,0467 6,35 0,0121 1,71
alimenticio | Algodon 0,0195 2,88 | 0,0608 8,21 0,0288 4,13
Dioxido Polialgodén 0,0097 1,40 0,0516 6,91 0,0191 2,69
técnico Algodén 0,0195 2,88 0,0644 8,70 0,0369 5,23

Tabla AXIV. S. Porcentaje y peso obtenido en la incorporacion y retencion por
agotamiento con pretratamiento 12 % spt acido succinico, 6 % spt bifosfato de sodio y
1 g/L de dioxido de titanio

Peso de Peso Peso TiO,
1 g/L didxido de titanio reactivos | o peso TiO, % TiO, retenido % TiO,
(g) reactivos (g incorporado (g) retenido
Dioxido Polialgodén 0,0097 1,42 0,0445 6,14 0,0125 1,78
alimenticio | Algodon 0,0213 3,15 | 0,0595 8,09 0,0284 4,09
Dioxido Polialgodén 0,0097 1,42 0,0526 7,13 0,0188 2,66
técnico Algodén 0,0213 3,15 0,0659 8,88 0,0372 5,20
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ANEXO XV

ESCALAS DE VALORACION UTILIZADAS EN LA EVALUACION
DE LA PROPIEDAD AUTOLIMPIABLE DE LAS TELAS

‘v"- H v‘l
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Figura AXV. 1. Escala de valoracién de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento A. Polialgodén con TiO; alimenticio



112

Figura AXYV. 2. Escala de valoracién de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento A. Polialgodon con TiO; técnico
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Figura AXYV. 3. Escala de valoracién de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento B. Polialgodon con TiO; alimenticio
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Figura AXV. 4. Escala de valoracién de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento B. Polialgodén con TiO; técnico
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Figura AXYV. 5. Escala de valoracién de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento A. Algodon 100 % con TiO; técnico
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Figura AXYV. 6. Escala de valoracién de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento B. Algodén 100% con TiO; alimenticio
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Figura AXYV. 7. Escala de valoracién de manchas con café soluble incorporacion por
agotamiento con pretratamiento B. Algodén 100% con TiO, técnico
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ANEXO XVI

RESULTADOS OBTENIDOS EN EL SOFTWARE STATGRAPHICS

Tabla AXVI. 1. Resultados de influencia de los factores sobre el porcentaje de
incorporaciéon de TiO, por agotamiento con ligante acrilico

Fuente Suma de Gl | Cuadrado Medio | Razon-F Valor-P
Cuadrados

A:Concentracion TiO, 71,1624 1 71,1624 248,26 0,0001
B:Tipo de tela 24,055 1 24,055 83,92 0,0008
C:Tipo de TiO, 7,66401 1 7,66401 26,74 0,0066
AA 0,340817 1 0,340817 1,19 0,3368

AB 0,2592 1 0,2592 0,90 0,3955

AC 0,0722 1 0,0722 0,25 0,6421

BC 0,291408 1 0,291408 1,02 0,3704

Error total 1,1466 15 0,28665
Total (corr.) 104,992 23

incorporado por agotamiento con ligante acrilico

Fuente Suma de Gl | Cuadrado Medio | Razon-F Valor-P
Cuadrados

A:Concentracion de TiO, 112291 1 112291 2217,70 0,0000
B:Tipo de tela 18,6003 1 18,6003 36,73 0,0037
C:Tipo de TiO2 7,5843 1 7,5843 14,98 0,0180
AA 14,415 1 14,415 28,47 0,0059

AB 0,0392 1 0,0392 0,08 0,7946

AC 0,0722 1 0,0722 0,14 0,7249

BC 0,3072 1 0,3072 0,61 0,4795

Error total 2,02535 15 0,506338
Total (corr.) 1165,95 23

Tabla AXVI. 2. Resultados de influencia de los factores sobre el porcentaje de TiO; no
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Tabla AXVI. 3. Resultados de influencia de los factores sobre el porcentaje de TiO,
incorporado por agotamiento con pretratamiento 6% spt acido succinico y 4% spt sulfato
de aluminio

Fuente Suma de Gl | Cuadrado Medio | Razén-F Valor-P
Cuadrados

A:Concentracion de TiO, 194,533 1 194,533 409,80 0,0000
B:Tipo de tela 55,48 1 55,48 116,87 0,0000
C:Tipo de TiO2 4,2757 1 4,2757 9,01 0,0090
AA 3,0351 1 3,0351 6,39 0,0232

AB 2,45706 1 2,45706 5,18 0,0380

AC 0,752556 1 0,752556 1,59 0,2272

BC 0,445537 1 0,445537 0,94 0,3480
bloques 0,0805042 1 0,0805042 0,17 0,6863

Error total 7,12048 15 0,474698
Total (corr.) 268,18 23

Tabla AXVI. 4. Resultados de influencia de los factores sobre el porcentaje de TiO;
incorporado por impregnacion con ligante acrilico

Fuente Suma de Cuadrados| Gl | Cuadrado Medio | Razon-F Valor-P
A:Tipo de tela 0,0055125 1 0,0055125 49,00 0,0060
B:Tipo de TiO, 0,0021125 1 0,0021125 18,78 0,0227
AB 0,0001125 1 0,0001125 1,00 0,3910
bloques 0,0000125 1 0,0000125 0,11 0,7608
Error total 0,0003375 3 0,0001125
Total (corr.) 0,0080875 7

Tabla AXVI. 5. Resultados de influencia de los factores sobre el porcentaje de TiO;
incorporado por impregnacion con pretratamiento 6% spt acido succinico y 4% spt sulfato
de aluminio

Fuente Suma de Cuadrados| Gl | Cuadrado Medio | Razon-F Valor-P
A:Tipo de tela 0,00245 1 0,00245 24,50 0,0158
B:Tipo de TiO, 0,005 1 0,005 50,00 0,0058
AB 0,00005 1 0,00005 0,50 0,5305
bloques 0,0002 1 0,0002 2,00 0,2522
Error total 0,0003 3 0,0001
Total (corr.) 0,008 7




Tabla AXVI. 6. Resultados de influencia de los factores sobre el porcentaje de TiO,
incorporado por impregnacion con ligante acrilico y pretratamiento de las telas

Fuente Suma de Gl | Cuadrado Medio | Razon-F | Valor-P
Cuadrados
A:Tipo de tela 0,00765625 1 0,00765625 64,47 0,0000
B:Tipo de TiO, 0,00680625 1 0,00680625 57,32 0,0001
C:Metodo de incorporacion 0,0232563 1 0,0232563 195,84 0,0000
AB 0,00000625 1 0,00000625 0,05 0,8243
AC 0,00030625 1 0,00030625 2,58 0,1470
BC 0,00030625 1 0,00030625 2,58 0,1470
bloques 0,00005625 1 0,00005625 0,47 0,5108
Error total 0,00095 8 0,00011875
Total (corr.) 0,0393437 15

Tabla AXVI. 7. Pruebas de multiple rangos para % de incorporacion de TiO, por
concentracion de catalizador (sulfato de aluminio)

Concentracion de catalizador | Casos | Media LS | Sigma LS | Grupos Homogéneos
8 8 7,40875 | 0,0762061 X
4 8 7,86375 | 0,0762061 X
6 8 7,95375 | 0,0762061 X
Contraste Sig. | Diferencia | +/- Limites

4-6 -0,09 0,225569

4-8 * 0,455 0,225569

6-8 * 0,545 0,225569

* Indica una diferencia significativa.

Tabla AXVI. 8. Pruebas de multiple rangos para % de incorporacion de TiO, por
concentracion de catalizador (bifosfato de sodio)

Concentracion de catalizador | Casos | Media LS | Sigma LS | Grupos Homogéneos
8 8 7,0475 | 0,128556 X
4 8 7,07125 | 0,128556 X
6 8 7,5125 | 0,128556 X
Contraste Sig. | Diferencia | +/- Limites

4-6 * -0,44125 0,380524

4-8 0,02375 0,380524

6-8 * 0,465 0,380524

* Indica una diferencia significativa.




Tabla AXVI. 9. Pruebas de multiple rangos para % de retencion de TiO; por
concentracion de catalizador (sulfato de aluminio)

* Indica una diferencia significativa.

Concentracion de catalizador | Casos | Media LS | Sigma LS | Grupos Homogéneos
4 4 1,3575 | 0,638532 X
8 4 3,4275 | 0,638532 X
6 4 3,7375 | 0,638532 X
Contraste Sig. Diferencia +/- Limites
4-6 * -2,38 2,04278
4-8 * -2,07 2,04278
6-8 0,31 2,04278

Tabla AXVI. 10. Pruebas de multiple rangos para % de retencién de TiO, por
concentracion de catalizador (bifosfato de sodio)

Concentracion de catalizador | Casos | Media LS | Sigma LS | Grupos Homogéneos
4 4 1,3875 | 0,216873 X
8 4 2,2475 | 0,216873 X
6 4 2,43 0,216873 X
Contraste | Sig. Diferencia +/- Limites
4-6 * -1,0425 0,725244
4-8 * -0,86 0,725244
6-8 0,1825 0,725244

* Indica una diferencia significativa.
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Tabla AXVI. 11. Pruebas de multiple rangos para % de incorporacion de TiO, por
concentracion acido succinico (sulfato de aluminio)

Concentracion dacido succinico Casos |Media LS |Sigma LS |Grupos Homogéneos

4 8 7,55875 [0,379492 X
6 8 7,89125 [0,379492 X
12 8 8,30875 10,379492 X
10 8 8,33125 |0,379492 X
8 8 8,41125 |0,379492 X

Contraste  |Sig.|Diferencia +/- Limites

4-6 -0,3325 1,08953

4-8 -0,8525 1,08953

4-10 -0,7725 1,08953

4-12 -0,75 1,08953

6-8 -0,52 1,08953

6-10 -0,44 1,08953

6-12 -0,4175 1,08953

8-10 0,08 1,08953

8-12 0,1025 1,08953

10-12 0,0225 1,08953




Tabla AXVI. 12. Pruebas de multiple rangos para % de incorporacion de TiO, por

concentracion acido succinico (bifosfato de sodio)

* Indica una diferencia significativa.

Concentracion de dacido succinico Casos |Media LS |Sigma LS |Grupos Homogéneos
4 8 6,72875 | 0,0831901 |X
10 7,4025 | 0,0831901 | X
6 8 7,42 0,0831901 | X
8 8 7,49625 | 0,0831901 | X
12 8 7,5575 | 0,0831901 | X

Contraste Sig. |Diferencia |+/- Limites

4-6 *1-0,69125 0,239358

4-8 *1-0,7675 0,239358

4-10 *1-0,67375 0,239358

4-12 *1-0,82875 0,239358

6-8 -0,07625 0,239358

6-10 0,0175 0,239358

6-12 -0,1375 0,239358

8-10 0,09375 0,239358

8-12 -0,06125 0,239358

10-12 -0,155 0,239358
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Tabla AXVI. 13. Pruebas de multiple rangos para % de retencioén de TiO, por

concentracion acido succinico (sulfato de aluminio)

* Indica una diferencia significativa.

Concentracion de dcido succinico Casos |Media LS |Sigma LS |Grupos Homogéneos
4 4 3,2875 [ 0,119493 (X
6 4 3,6225 [ 0,119493 (X
12 4 4,1675 | 0,119493 | X
10 4 4,225 0,119493 | X
8 4 44725 10,119493 | X

Contraste Sig. |Diferencia |+/- Limites

4-6 -0,335 0,365077

4-8 * 1-1,185 0,365077

4-10 *1-0,9375 0,365077

4-12 *1-0,88 0,365077

6-8 *1-0,85 0,365077

6-10 * 0 1-0,6025 0,365077

6-12 * 0 1-0,545 0,365077

8-10 0,2475 0,365077

8-12 0,305 0,365077

10-12 0,0575 0,365077
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Tabla AXVI. 14. Pruebas de multiple rangos para % de retencion de TiO, por

concentracion acido succinico (bifosfato de sodio)

* Indica una diferencia significativa.

Concentracion dacido succinico  |Casos |Media LS |Sigma LS |Grupos Homogéneos
4 4 1,965 0,0640545 (X
6 4 2,43 0,0640545 | X
8 4 2,7575 0,0640545 | X
12 4 3,4275 0,0640545 X
10 4 3,4625 0,0640545 X
Contraste Sig. |Diferencia |+/- Limites

4-6 * 1-0,465 0,195701

4-8 *1-0,7925 0,195701

4-10 * |-1,4975 0,195701

4-12 * |-1,4625 0,195701

6-8 * 1-0,3275 0,195701

6-10 * 1-1,0325 0,195701

6-12 *1-0,9975 0,195701

8-10 * 1-0,705 0,195701

8-12 * 1-0,67 0,195701

10-12 0,035 0,195701

125



