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Resumen /Abstract:

En la actualidad el mercado carece de prendas eldsticas para uso
profesional puesto que los elastanos habitualmente utilizados son
inestables frente a altas temperaturas y quimicos agresivos, e.g.
termofijado, mantenimiento de indumentaria industrial etc

Recientemente se han venido wutilizado filamentos olefinicos
obtenidos a partir de copolimeros al azar de etileno-octeno (Dow
XLA™ fibers producidos por The Dow Chemical Company). Aunque mds
resistentes a las temperaturas debido a la reticulacién, su bajo
punto de fusién, alrededor de 50°C, 1limita el comportamiento
eldstico en tejidos pesados y tupidos para indumentaria

profesional.

La investigacién tiene por objeto la obtencién de monofilamentos
eldsticos a partir copolimeros de bloque de etileno—octeno (cuyo
punto de fusién es mds elevado) y con éstos, tejidos para
indumentaria  profesional que ofrezcan mayor  fuerza de
encogimiento a las temperaturas tipicas de los pre—tratamientos,
tintura y acabado (50°C-120°C). El objetivo es hacer que los
tejidos encojan mds durante las operaciones en humedo bajo
temperatura para mejorar asi su elasticidad y aumentar el peso en
comparacién con los tejidos actuales manufacturados con los
convencionales copolimeros homogéneos de etileno—-octeno

reticulados

Los tejidos deberdn garantizar las siguientes propiedades durante

todo su ciclo de vida: estabilidad dimensional, relacién



elasticidad—crecimiento me jorado, resistencia quimica,
resistencia térmica, durabilidad ante los lavados industriales y

un mejor confort termofisioldgico y sensorial.

“Due to the lack of stability of elastane based materials
against  high temperatures and  harsh chemicals, e g
thermofixation and professional wear maintenance, elastic
garments with elastane content are not yet fully commercial
products. The Dow Chemical Company has recently commercialized a
random ethylene—octene copolymer based fiber named Dow XLA™
fiber. Despite 1its higher temperature resistance as one of the
crosslinking effects, I1ts very low melting point, around 50°C,
establishes some Ilimitations in elasticity such in heavy weight
and high densely woven fabric cases typically found 1in

professional wear applications.

The target for the investigation I1s to produce block ethylene—
octene copolymer based filaments In which the melting point 1Is
supposed to be higher than 1in random copolymer materials.
Different workwear fabrics will be manufactured with yarns
containing such elastic filaments. It 1s supposed these fabrics
to show high shrinkage forces even at dyeing and finishing
temperatures, (50°C-120°C). The goal is to produce fabrics with
superior shrinkage performance In order to achieve an excellent

elastic power and the final desired fabric weight.

Properties such as dimensional stability, stretch and growth
ratio, temperature and chemical resistance and durability against

Industrial laundering should not be affected by the passage of



the time. To validate this point these properties will be
measured I1n the fabrics off loom and after the garment cycle
life. These fabrics are also supposed to show better
thermophysiological and sensorial properties  than  random

copolymer fiber based textiles” .

Descriptores / Key words:

Copolimero de bloque, etileno—-octeno, elastolefina, filamento,
elasticidad, durabilidad, estabilidad dimensional, Dow XLA™,

elastano, elastémero, confort, ropa de uso profesional.

“Block  copolymer, ethylene—-octene, elastolefin, filament,
elasticity, durability, dimensional stability, elastane,

elastomer, comfort, professional wear, workwear” .



Objeto y justificacion

El objeto principal en la elaboracién de la presente
investigacién reside en la obtencién del titulo de doctor por

parte de su autor.

Como razon justificativa del trabajo que se expone, diremos que
dentro del dmbito de la produccién tejidos para la indumentaria
laboral ha habido una necesidad que la técnica textil no ha
podido satisfacer hasta ahora como demostrard la investigacion.
Este vacio tecnoldgico 1lo constituye la imposibilidad de
manufacturar tejidos para prendas de wuso profesional con
filamentos eldsticos debido a las altas prestaciones que les eran
exigidos a éstos en términos de durabilidad y de conservacién por
parte del tejido de sus propiedades mecdnicas durante todo su
ciclo de vida. Esta investigacién pues, queda dirigida a la
busqueda y validacién de wuna solucién optima que cubra la

necesidad insatisfecha.

Todo el trabajo que en estas pdginas se expone forma parte de los
resultados obtenidos en varios proyectos de investigaciodn
dirigidos, co—dirigidos o participados por su autor en Dow Fibers
Solutions, divisién perteneciente a The Dow Chemical Company
donde ejercié responsabilidades a nivel global como coordinador
técnico en desarrollos textiles para aplicaciones industriales.
Los resultados que se exponen en la investigacién se recogen en

las siguientes patentes y publicaciones en revistas técnicas del



sector indexadas en las que el autor es co—inventor y co—autor

respectivamente:

- US20080299857 Al. “Olefin block compositions for heavy
weight stretch fabrics” .

- W02008067539 Al. “Olefin block compositions for heavy
weight stretch fabrics” .

- W02008048256 A2 A3. “Flame and heat resistant stretch
fabrics with improved chemical resistance and
durability” .

- W02010000887 Al. “Reusable stretch fabrics for medical
barrier applications” .

- “Comfort Analysis of Woven Cotton/Polyester Fabrics
Modified with a New Elastic Fiber, Part 1: Preliminary
Analysis of Comfort and Mechanical Properties” . Textile
Research Journal, 79(1), 14-23. (2009).

- “Comfort Analysis of Woven Cotton/Polyester Fabrics
Modified with a New Elastic Fiber, Part 2: Detailed Study
of Mechanical, Thermo—Physiological and Skin Sensorial
Properties” . Textile Research Journal, 80(3), 206-215

(2010).
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1 INTRODUCCION

1.1 Antecedentes

Los elastomeros actualmente utilizados en mayor extensién son de
base poliuretdnica, también denominados elastanos y mds conocidos
por sus nombres comerciales tales como Lycra®, Dorlastan®,
Creora® entre otros. Dichos filamentos proveen un comportamiento
elastico aceptable para algunas aplicaciones pero
desgraciadamente presentan problemas de resistencia y durabilidad
cuando son sometidos los tejidos que los contienen a ciertos
tratamientos quimicos y en muchas ocasiones cuando simplemente
les son aplicados lavados de tipo industrial. Al hablar de
resistencia o durabilidad, nos referimos a su posible fusién y/o
descomposicién. También se hace dificil su incorporacién en
tejidos pesados y muy ligados como los de uso laboral a la hora
de obtener un buen comportamiento eldstico. A partir de ahora se
nombrard a los elastanos abreviadamente como filamentos EL (véase

2.1.1).

Para que pueda darse una durabilidad aceptable debe también
exigirse a los filamentos eldsticos una buena estabilidad durante
los procesos de tintura y termofijado. Los filamentos de base
poliuretdnica no son estables a las temperaturas tipicas de
termofijado (200°C, 210°C y en algunos casos de hasta 216°C)
especialmente en combinaciones con fibras o filamentos de
poliéster. Ademds los tejidos con elastanos tienden a perder su

integridad, 1i.e. su forma y propiedades eldsticas cuando se



someten a elevadas temperaturas en procesos de mantenimiento, ya

sea durante los lavados, secados o planchados

También recientemente se han venido utilizando filamentos de base
olefinica obtenidos a partir de etileno y octeno conocidos
comercialmente como DOW XLA™ fiber manufacturados por Dow Fibers
Solutions, negocio perteneciente a The Dow Chemical Company. A
partir de ahora se nombrard a estos filamentos como elastolefinas
o filamentos EOL (véase 2.1.1). Se trata de copolimeros al azar
que ofrecen durabilidades muy superiores a los elastanos. Las
excelentes propiedades de durabilidad de los filamentos eldsticos
de base poliolefinica radica en su mayor parte debido al proceso
de reticulacién o “croslinkeado” al que son sometidos a partir
de métodos tales como el bombardeo electrénico, radiacién UV,
tratamientos con silanos, peréxidos etc., unos métodos, cabe
decir, mejor que otros dependiendo del tipo de filamento
eldstico. La adicion de mezclas estabilizantes de fenoles vy
aminas con impedimento estérico incrementan la resistencia de
estos filamentos ante temperaturas de termofijacién de 210°C. No
obstante el bajo punto de fusién de este tipo de materiales da
lugar en bastantes casos a valores muy limitados de elasticidad
especialmente en tejidos pesados y muy tupidos, contingencia que

los hace en determinados casos comercialmente inviables

Es por este motivo que es necesario proseguir la investigacion
para determinar cuales son los filamentos eldsticos capaces de
dotar a los tejidos de un buen comportamiento eldstico que ademds
sea durable frente a tratamientos agresivos con agentes quimicos

y temperaturas elevadas y en ultima instancia que garantice el



mantenimiento de las propiedades mecdnicas de los tejidos, y por

consiguiente de las prendas, durante todo su ciclo de vida.






1.2 Hipétesis de trabajo

La investigacién del presente trabajo se ha dirigido a estudiar

la siguiente hipdtesis:

“Los tejidos eldsticos elaborados con hilados de filamentos
eldsticos de elastolefina obtenidos a partir de copolimeros de
bloque de etileno—octeno de baja densidad mediante la tecnologia
de polimerizacidn por transferencia de cadena, y que son
destinados para aplicaciones en Indumentaria de uso profesional,
garantizan la durabilidad y el mantenimiento de las propiedades
mecdnicas (véase 2.4.5 ) exigidas por el mercado durante todo el
ciclo de vida u©til del producto. Asi mismo, comparados estos
tejidos frente a los textiles rigidos o no eldsticos, y a
aquellos dotados de elasticidad mediante otros filamentos y
fibras eldsticos, ofrecen el mejor confort sensorial y el mejor
confort termofisioldgico entendido este Ultimo como la
combinacion aislamiento térmico y transpiracion percibidos por

el usuario” .






1.3 Descripcién de los objetivos

Para la validacion de la hipdétesis se procederd secuencialmente

segun se refleja en la Figura 1.

Obtencién del
copolimero de
bloque

Obtencién del
filamento

UDECHCIORGE ¢ [Mantenimiento: lavados

tejidos de uso . .
: industriales
profesional
Validacién de < | Tintura: termosol |
la
durabilidad Obtencién de tejidos
\ para prendas de
proteccioén personal
< Tejidos resistentes al
fuego
Tejidos para salas de
operaciones
\ :
. . |Confort sensorial
Validacioén
del confort Confort

termofisioldgico

Figura 1. Resumen de los objetivos para la validacién de la hipdtesis

En primer lugar se procederd a la obtencién del copolimero de
bloque adecuado para ser hilado posteriormente. Con el
monofilamento de EOL obtenido se manufacturard un hilado tipo
“corespun” . Dicho hilado serd utilizado en el sentido de la
trama para el tisaje de varios tejidos comerciales para uso

profesional general (véase 2.4.1). Estos tejidos constituirdn el



sustrato para proceder a la validacién de las propiedades de
durabilidad: termosolado y ciclos repetidos de lavados y secados

industriales (véase 2.4.5).

Como prueba final para la validaciéon de la durabilidad de los
filamentos de EOL se procederd a la fabricacién de dos tejidos
para prendas de proteccién personal donde los condicionantes son
extremos segun el dambito de aplicacién y por consiguiente acordes
con la normativa de obligado cumplimiento a la que deben ser
sometidos antes de su comercializacién. En este caso se trata de
un tejido para sala de operaciones y un tejido resistente al
fuego. En el primer caso el cardcter extremo es relativo al ciclo
de vida util y a la exigencia de estar libre de microorganismos
patégenos. Son factores clave: el numero de ciclos de lavado,
desinfectado y esterilizado asi como las condiciones en las que
se llevan a cabo, tanto por su agresividad quimica como térmica

(véase 2.4.6.9).

En el caso del tejido resistente al fuego, la condicién extrema
se deriva del dmbito de aplicacién de las prendas, en particular

las elevadas temperaturas (véase 2.4.7).

Cabe decir que hoy por hoy no existe ningun tejido eldstico
susceptible de ser comercializado en ambas aplicaciones debido al
no—cumplimiento de la normativa aplicable y que es mandatoria en
este tipo de aplicaciones especificas en las que la integridad
fisica del usuario puede verse comprometida durante el ejercicio

del trabajo habitual



Con el fin de validar la segunda proposicién expuesta en la
hipétesis, se analizardn las propiedades sensoriales vy
termofisiolégicas de los tejidos con EOL para uso industrial
general (véase 2.4.5.5). Con el fin de tener valores
comparativos, también se realizardn los mismos andlisis de
laboratorio con varios tejidos comerciales para las mismas
aplicaciones pero en este caso se tratard de tejidos rigidos, es
decir, sin ninguin comportamiento eldstico y también con otros
tejidos que aunque eldsticos, se han utilizado otros filamentos

elasticos diferentes a los de base poliolefinica.



2 Estado del arte:

2.1 Estado del arte en la produccidn de filamentos elasticos

2.1.1 Filamentos elasticos. Nombres genéricos y

comerciales.

En este apartado se explicard la clasificacién de las diferentes
categorias en que han quedado establecidas las fibras vy
filamentos quimicos de cardcter eldstico. Cada una de estas
categorias queda designada por un nombre genérico y por su
definicién. Los nombres genéricos son especialmente utilizados
por motivos de aduanas, de transacciones comerciales, por normas

de andlisis y especialmente por el etiquetado de los productos

Los nombres genéricos y composiciones que se expondrdn han tenido
como fuente las correspondientes Directivas Europeas, la norma
IS0 2076:2007, (Borrador). Man—-made Fibers. Generic Names y las

recomendaciones Bisfa [1] al respecto.

Elastano o Spandex:

- Abreviatura: EL

- Nombre comercial: segun fabricante. Lycra™ (Invista),
Dorlastan™ y Roica™ (Asahi Kasei), Creora™ (Hyosung),
Acelan™ (Tae Kwan Industrial Co), Radici Spandex™
(Radici) entre otros.

-  Composicioén: fibra compuesta por al menos un 85% en peso

de poliuretano segmentado, y que si es estirada tres veces



su longitud inicial, rdpidamente se revierte casi en su
totalidad hacia dicha longitud inicial una vez la fuerza
de estirado ha cesado.

Ejemplo de foérmula quimica: macromoléculas donde se
alternan segmentos rigidos y otras méviles donde se repite

el grupo de la Figura 2.

—0—C0—=NH=—

Figura 2. Segmento de repeticién en la macromolécula de elastano

Elastomultiéster o Elasterell-p:

Abreviatura: ELE

Nombre comercial: T-400™ (DuPont).

Composicioén: fibra formada por la interaccién de dos o mds
macromoléculas lineales distintas en dos fases diferentes
(de las cuales ninguna excede el 85% en peso). Contiene
grupos éster como unidad funcional dominante (al menos un
85%). Luego de un tratamiento especifico durante el
acabado, si se estira la fibra x1,5 veces su longitud
original, esta recupera su longitud inicial rdpidamente
una vez el esfuerzo ha cesado.

Ejemplo de formula quimica: al menos dos macromoléculas
“éster” en cada filamento conforman la  fibra

elastomérica, en este caso 2GT y 3GT (Figura 3).
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Figura 3. Macromoléculas constituyentes del T-400

La Figura 4 ilustra como ejemplo lo que seria la disposicién
fisica de los diferentes filamentos en el T-400. A y B son fibras
cada una de 2GT (polietilentereftalato) y 3GT

(politrimetilenterftalato).

A B

Figura 4. Ejemplo de la disposicién fisica de filamentos en el T-400

Elastolefina o Lastol:

- Abreviatura: EOL



- Nombre comercial: Dow XLA™ fiber (The Dow Chemical
Company)

- Composicién: fibra compuesta por al menos un 95% en peso
de macromoléculas parcialmente reticuladas, elaboradas a
partir de etileno y al menos otra olefina. Al ser estirada
x1,5 veces su longitud original y una vez cesado el
esfuerzo de alargamiento queda recuperada casi en su
totalidad dicha longitud inicial.

- Ejemplo de férmula quimica: (véase Figura 5).

lkH2k+1
%(CH ~CH,),~ (CH,—C),
|

P
X

(CH, -CH,),~ (CH,-C),
d:l.szkﬂ p

Figura 5. Ejemplo de férmula quimica del Lastol

Otros ejemplos no recogidos todavia en la norma ISO. Se trata de

poliésteres eldsticos [2]:

Politrimetilentereftalato:
- Abreviatura: PTT
- Nombre comercial: Corterra™ (Setila), Sonora™ (DuPont)

- Ejemplo de férmula quimica: Figura 6.
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Figura 6. Esquema y férmula quimica del PTT

Polibutilenterftalato:
- Abreviatura: PBT
- Nombre comercial: Trevira Xpand™ (Trevira), Lestin™
(Setila)

- Ejemplo de férmula quimica: Figura 7.

HO [oc-@-cnu-(cug M-u}nu

6 o380 3820

Figura 7. Esquema y foérmula quimica del PBT



2.1.2 Andlisis del mercado para el elastano

Puesto que el elastano ha estado presente en el mercado durante
los 1ltimos cincuenta anos se hace imprescindible el estudio de
la evolucién de este filamento desde el punto de vista comercial
con el fin de extrapolar esta informacién (estado actual vy

prospeccién futura) para el caso del Lastol.

Como se explicard a lo largo del presente trabajo se trata de dos
filamentos eldsticos inicialmente sustitutorios, aunque de hecho
los filamentos de elastolefina presentan una serie de ventajas
competitivas frente al Spandex que los hacen unicos, proposicioén
que queda recogida en la hipdtesis de la investigacién y que se

validard posteriormente

El aumento impresionante en el consumo de elastano que se produjo
a partir de los 90 animé a los productores no s6lo a aumentar la
capacidad de produccién en sus plantas sino a construir nuevas
instalaciones de manufactura. También se produjo un aumento en el
nimero de empresas productoras una vez visto el incremento en el

consumo del Spandex.

La Figura 8 ilustra la evolucién en la capacidad de produccion
mundial por paises. En el ano 95 la capacidad era de 100.000
toneladas y como puede comprobarse dicha produccién casi se ha

triplicé en el ano 2003 [3]



400 7

352, 4 357, 1

350 1 — —

300 1 ﬂ B Otros Asia
£ 950 1 221, 7 [m] Jar.)on
S 200 - O Taiwan
S B Corea
= 150 % B China

100 ~ — Europa

50 P, O América
0
2001 2003 2005 2007
B Otros Asia 5,5 9,5 12 12,5
O Japon 26, 1 30, 8 34,5 34,5
O Taiwan 10, 8 18,1 21,6 21,6
[ Corea 65, 1 68, 1 73,6 76, 3
B China 30, 7 75, 1 127, 2 135, 2
@A Europa 28,5 33 31 27
O América 55 56, 5 52,5 50

Figura 8. Evolucién de la capacidad mundial en la produccién de elastano

Los datos relativos al consumo vienen reflejados en la Figura 9.
Puede observarse la predominancia de los paises asidticos en el
consumo de elastano. Debido a este hecho, es plenamente plausible
que cerca del 75% de todas las inversiones en nuevas plantas
productivas tuviese lugar en esta drea del planeta. Corea lideré
este crecimiento incrementando su capacidad desde las 14.000

toneladas (1995) hasta cerca de las 65.000 en el 2001.

Hoy, no obstante, aunque se observa todavia un crecimiento
espectacular de las inversiones en China por companias
extranjeras (Hyosung, Invista y Asahi) se prevé que éste sea
potencialmente catastréfico sin contar también con el aumento por
parte de las empresas autéctonas (Yantai, Zhejiang Huafeng). De
todas maneras el peor factor es el ataque oportunista de
inversores en este mercado. En total las inversiones en China

fueron de 198.000 toneladas en el 2005 y de 372.000 en el 2008.
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Figura 9. Evolucién del consumo mundial de elastano

La pregunta que surge es si toda la capacidad va a poder ser
absorbida por el mercado en el futuro. Probablemente no. Asi
actualmente las autoridades chinas estdn tratando de enfriar las
inversiones al respecto. Casi con seguridad los analistas

concuerdan al decir que es demasiado tarde, el dano estd hecho.

La Figura 10 ilustra la evolucién en el balance entre la oferta
y la demanda de elastano para diferentes paises. Como se observa
tanto China como Corea exceden con creces lo que el consumo
interno puede demandar. Casi toda la produccién va a parar a
productos consumidos preferentemente en Europa. Existe hoy cierto
equilibrio pero tal y como se ha comentado muy probablemente el

déficit crezca mds de lo asumible en los préximos anos y redunde



en enormes danos econdémicos para el sector en Asia. Quizd un
aumento del consumo interno pueda paliar estos efectos aunque no

se espera tal cambio en el futuro préximo [3].
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Figura 10. Relacién oferta—demanda de elastano por regioén

2.1.3 Ruta hacia el mercado del elastano

Desde los anos 60 el Spandex ha progresado desde un papel
inicialmente técnico (caso de las vendas compresivas y medias
médicas) hasta aplicaciones mucho mds amplias especialmente en el
campo de la moda y en dreas tan especificas como el deporte, la

ropa interior y la calceteria.

En los 90 surgié un cambié de tendencia dirigido hacia el
confort, hecho que abri¢ las puertas del mercado a este tipo de
producto en aplicaciones de indumentaria exterior. No obstante

todavia hay intentos de expansién hacia otros campos textiles



tales como las telas no tejidas para indumentaria y los textiles

para el hogar.
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Figura 11. Ruta de fabricacion de tejidos eldsticos con elastano mundial

A parte del incremento en el nuimero de aplicaciones del elastano
también se ha comprobado un aumento en la cantidad de rutas de
fabricacién de los tejidos eldsticos. La Figura 11 ilustra la
evoluciéon en la tecnologia de fabricaciéon elegida para el
Spandex. En 1985, la calceteria fina y los tejidos de punto por
urdimbre copaban cerca del 70% de la demanda de elastano; este
valor se ha reducido ahora aproximadamente al 32%. La tejeduria
plana y la de punto por trama han tomado un papel mds

predominante de manera que ambos ofrecen un volumen potencial



mucho mayor para el elastano que la calceteria o el punto por

urdimbre.
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Figura 12. Evolucioén del precio de elastano

La Figura 12 ilustra la evolucién en el precio promedio del
elastano. Puede observarse que el coste de la materia ha ido
descendiendo con el tiempo desde los 22 US$ en 1996 a los 12 US$
en el 2003. Hoy el precio oscila entre los 5 US$ y los 8 US$ [4].

Este descenso en el precio ha contribuido ostensiblemente al
aumento del consumo del elastano tal y como se ha comentado en
lineas anteriores. Es evidente pues que las empresas productoras
hayan tenido que incrementar también sus capacidades de
producciéon de filamento, de las 110.000 toneladas en 1996 a
300. 000 toneladas en el 2003. En el 2006 la capacidad mundial fue
de 350.000 toneladas / ano.

La gran reduccién en el precio hace que los mdrgenes comerciales
del Spandex se vayan acercando cada vez mds a los mdrgenes de las

fibras sintéticas tradicionales. Este hecho implica



necesariamente una reduccién en los costes de fabricacién y la
eliminacion de procesos de manufactura obsoletos. La industria
busca ahorros en las materias primeras y también en el proceso de
extrusion. Se estd abandonando la produccién con un amplio
catalogo de deniers debido a su elevado coste. Es por este motivo
que la nueva maquinaria que se estd instalando opera unicamente

en un reducido intervalo de titulos finales



2.2 Estado del arte en la produccion de tejidos elasticos
2.2.1 Areas de uso y poder eldstico

Una de las primeras preguntas que cabe hacerse con relacién a los
filamentos y tejidos eldsticos es el porqué de éstos. Son varias
las respuestas que pueden darse al respecto, y de entre ellas

pueden destacarse los siguientes aspectos:

- ofrecer mayor confort al usuario de la prenda
- ofrecer una mayor libertad de movimientos
- ofrecer mayor estabilidad en la forma de las prendas

- ofrecer un mayor ajuste de la prenda a la forma del cuerpo

Estos motivos hacen especialmente aptos dichos filamentos

eldsticos para las siguientes aplicaciones:

- Corseteria

- Calceteria (medias y mallas)

-  Prendas deportivas

- Indumentaria para hombre—-mujer (trajes, polos, camisas

etc.)

Con relacién a la elasticidad necesaria, es decir, aquella que
deben aportar los tejidos base de 1la indumentaria, pueden
considerarse los siguientes valores orientativos segun la zona

corporal (Figura 13) [5]:

- Espalda: 13% al 16%



- Asiento: 25% al 30%
- Brazo, codo: 35% al 40%
- Rodilla: 35% al 45%.

.\
if

Figura 13. Detalle de las zonas en las prendas donde se exige mayor

]

comportamiento eldstico

Debido a los movimientos del cuerpo segun las actividades que se
estén realizando, el tejido es sometido a una tensién que a su
vez se transmite al wusuario en forma de fuerza de presién.
Dependiendo del valor de dicha fuerza la percepcién sensorial
puede dar lugar a ciertas situaciones de falta de confort
apreciadas por el usuario de la prenda. El papel del tejido
eldstico es el de reducir considerablemente la fuerza de presioén
con el fin de prevenir la situacién de disconfort. La Figura 14
muestra de manera esquemdtica como varia la fuerza de tensidn
percibida por el usuario en funcién del esfuerzo que se realiza y
segun el tipo de elemento eldstico utilizado para dotar el tejido

de la flexibilidad necesaria.
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Figura 14. Evolucién de la tensién ejercida por el tejido en funcién del

esfuerzo corporal

Visto pues el nivel de exigencia eldstica requerida segun la
actividad que deba realizarse puede también establecerse una

clasificacién de los tejidos segun el poder eldstico que sea

capaz de aportar. La Tabla 1 ilustra el poder eldstico que debe

suponérsele a una prenda segun la aplicacién final de la misma
[6]. Obsérvese que el nivel eldstico varia desde el confort para

prendas tales como camisas y trajes, hasta los tejidos con
elevado poder de retraccién tales como las vendas compresivas

para las aplicaciones médicas.

Tabla 1. Elasticidad requerida segun la aplicacién final de la prenda

Aplicacion del tejido

Indumentaria Prendas B B Indumentaria Aplicaciones
. . . Corseteria Calceteria . L.
exterior interiores deportiva médicas

Alto confort| 1T T
Poder Elevada T:T T:F T:T j:r T:T T:T
T

eldstico  clasticidad

requerido Elevado
poder de ﬂ

retraccion



La interpretacién de la tabla anterior ha dado lugar a una nueva

terminologia textil relativa a la respuesta eldstica ofrecida por

los textiles. Asi dentro de dmbito de la confeccidén textil se

vienen utilizando los vocablos siguientes:

“Form-stretch” o elasticidad de forma: elasticidad
minima pero suficiente para dotar a la indumentaria
exterior de confort y buen ajuste a la forma del cuerpo.
Maxima  libertad de movimiento sin  tendencia al

embolsamiento, mano suave

“Comfort-stretch” 0 elasticidad—confort: buen
comportamiento eldstico, excelente confort en prendas
exteriores. Muy buen realce del contorno corporal. Poca

tendencia a “darse” , muy buena retraccioén.

“Power—stretch” 0 alta elasticidad: excelente
comportamiento eldstico y un gran poder de retraccion.

Excelente ajuste al contorno del cuerpo.

Los tejidos quedan clasificados segun su respuesta eldstica en

dos grandes grupos [7]:

Baja elasticidad:
o Tejidos para indumentaria: 2% al 8%
o Prendas interiores: 2% al 5%

o Calceteria: 2% al 12%



- Alta elasticidad:
o Prendas de bano y deportivas: 12% al 20%
o Corseteria: 10% al 45%

o Prendas compresivas: 35% al 50%

2.2.2 Clasificacién de los tejidos eldsticos.

2.2.2. 1 Tejidos inherentemente eldsticos: tejidos de punto por

urdimbre y por trama

Dentro del grupo de tejidos inherentemente eldsticos se
encuentran los textiles de punto, tanto los elaborados por
urdimbre como por trama. La mayor parte de ellos, y en especial
los empleados en la fabricacién de prendas para indumentaria
[13 » b . . .

casual” , i.e., polos, camisetas, jerséis etc., no suelen
contener ningun filamento eldstico en su estructura ya que la
elasticidad que confieren las mayas es suficiente para dotar a la

prenda del confort necesario.

Figura 15. Detalle de un tejido de punto por urdumbre con contenido en

filamento eldstico



No obstante hay tejidos de punto que si 1incluyen en su
composicién filamentos eldsticos (Spandex o Lastol), con el fin
de dotar a la prenda de una elasticidad superior, provocar un
ajuste al contorno del cuerpo del usuario mejor y mds cenido asf
como inducir a la prenda un poder de retraccién excelente (Figura
15). Se trata de prendas para uso deportivo tales como mallas,
banadores, camisetas etc., prendas intimas, calcetines, medias
etc., y finalmente para prendas compresivas de uso médico. Tal y
como se ha comentado en el apartado 2.2.1 se trata de prendas

tipo “power-stretch” .

El filamento eldstico puede ser empleado desnudo de manera que
acompane a uno de los filamentos rigidos en su mismo recorrido.
En otros casos, especialmente en los tejidos sin costura, suele

emplearse hilado eldstico recubierto (véase 2.2.3).

2.2.2.2 Tejidos de calada elaborados con hilados eldsticos

Debido a su naturaleza constructiva los tejidos de calada son
considerados como textiles “rigidos” muy en especial cuando se
les compara con los tejidos de punto. Tanto por la estructura
propia del ligamento como por el cardcter poco eldstico de los
hilados o multifilamentos que los componen no suelen superar
valores de elasticidad del 8% en el caso de tejidos poco tupidos
y poco ligados. Estos valores de alargamiento bajo tensién son
insuficientes cuando lo que se requiere es dotar a las prendas de
cierto confort sensorial, de ahi que se hayan venido aplicando

otras soluciones al respecto con el fin de disminuir la presién



ejercida por los tejidos sobre la piel del usuario cuando la

prenda es sometida a un esfuerzo que provoca su elongacion.
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Figura 16. Tejidos de calada mono y bi-eldsticos

La Figura 16 ilustra los posibles tejidos de calada eldsticos
que pueden encontrarse en el mercado. El caso (a) se trata de un
tejido monoeldstico por trama, donde UuUnicamente en el sentido
anteriormente mencionado se han incluido hilados 0
multifilamentos eldsticos, ya sea bien en el 100% de la materia o
en un porcentaje determinado. La figura de la parte superior
ilustra lo que seria el tejido una vez es extraido del telar. La
figura inferior representa el mismo tejido una vez ha sido
acabado. Puede apreciarse que la mdxima contraccién del tejido se
ha producido en el sentido de la trama, hecho que cabia esperar
debido al elevado poder de contraccién de los hilados de trama en

comparacion con los de la urdimbre.

El caso (b) es también el de un tejido monoeldstico pero por
urdimbre. La evolucién del encogimiento después del acabado es

inversa. Es mdxima en el sentido de la urdimbre. Desde el punto



de vista comercial cabe decir que no es muy usual ver este tipo
de tejidos en el mercado puesto que la manipulacién de urdimbres
eldsticas es mucho mas compleja técnicamente, y donde suelen

producirse mds reclamaciones por defectos de calidad

El caso (c) se corresponde con un tejido bi—eldstico donde tanto
la urdimbre como la trama contienen componentes eldsticos. Se
trata de tejidos para prendas de alto confort y de alto precio
Puede comprobarse que los encogimientos tanto por urdimbre como
por trama son considerables. El control de estos a lo largo de
todo el proceso productivo hace que la manufactura de este tipo
de tejidos implique wun desarrollo técnico considerable muy

especialmente en las plantas de tintura y acabado.

En el apartado 2.2.3 se explicaran los diferentes tipos de
hilados eldsticos susceptibles de ser wutilizados tanto por
urdimbre como por trama con el fin de dotar a los tejidos de

calada de propiedades eldsticas apreciables

2.2.3 Esquemas morfolégicos de hilados recubiertos

eldsticos

Este apartado recoge diferentes tecnologias en las que un
filamento eldstico puede ser recubierto. Para la validacién de la
hipétesis del presente trabajo se utilizard una de estas
tecnologias con el objeto de obtener un hilado eldstico para
después ser utilizado en la fabricacion del tejido final sobre el

cual se procederd a realizar 1los andlisis de laboratorio



apropiados. La tecnologia en cuestién es la de recubrimiento tipo

“corespining” .

Un hilado eldstico recubierto consiste en un hilo en el que en su
interior puede encontrarse un filamento (o multifilamento)
eldgstico y que en su exterior estd recubierto por uno o mds
componentes textiles rigidos (fibras o multifilamentos). Dentro
de la tecnologia textil son varios los procedimientos por los
cuales se procede al recubrimiento del filamento eldstico con

otros materiales. Las principales construcciones son:

2.2.3 1 Hilados eldsticos de simple o doble recubrimiento,

“single / double covered yarn” :

Se trata de un hilo en el que la parte central la constituye un
filamento eldstico sin torsidon que queda recubierto por otros
hilos ineldsticos enrollados de manera continua alrededor de

éste, ya sea con una sola u opuestas direcciones de giro (Figura

17).

R

Figura 17. Esquemas de hilados eldsticos “single / double covered”



2.2. 3.2 Hilados tipo “core” o “corespun”

Son hilados obtenidos al retorcer fibras ineldsticas procedentes
de una mecha sobre un filamento eldstico en una unica direcciodn

(Figura 18).

Figura 18. Esquema de un hilado eldstico tipo “corespun”

2.2 3 3 Hilados eldsticos “core-twisted”

Se trata de hilados multifilamento obtenidos al torcer en una
Unica direccién y conjuntamente multifilamentos ineldsticos y un

filamento eldstico (Figura 19).

Figura 19. Esquema de un hilado eldstico tipo “core-twisted”



2.2 3 4 Hilados eldsticos recubiertos por aire, “air-covered

yarns” :

Son hilados eldsticos obtenidos a partir de un filamento eldstico
que ocupa la posiciéon central y que ha quedado envuelto por
multifilamentos ineldsticos dispuestos de manera aleatoria vy
donde los puntos de tangleado que sirven de fijacién entre ambas
materias se han conseguido por la accién de aire a presion.
También los nodos de tangleado se distribuyen de manera aleatoria

a lo largo del hilado (Figura 20).

Figura 20. Esquema de un hilado eldstico tipo “air—covered yarn”

2.2 3 5 Hilado “core-textured” :

Se trata de hilados eldsticos obtenidos a partir de un filamento
elastico que ha sido texturado conjuntamente con multifilamentos
ineldsticos y que han quedado fijados al primero por el efecto
ejercido a través de una falsa torsién mediante direcciones de

giro cambiantes y aleatorias.



2.2.4 Hilos eldsticos sin alma eldstica

Se trata de hilos multifilamento de alto volumen debido a un
rizado conseguido a través de diferentes tecnologias todas ellas
basadas en la falsa torsién aplicada a los filamentos

individuales constituyentes

Dos de las tecnologias para la aplicacién de la falsa torsién mds

empleadas por los productores de este tipo de hilos son:

2.2.4 1 Hilos creppé

La falsa torsién es impartida por un husillo perforado a través
del cual se hace circular el multifilamento dando una vuelta
completa en su interior para acabar saliendo por la parte
inferior que desemboca en un horno de conveccién donde la falsa
torsiéon es fijada térmicamente. Posteriormente es aplicada la
torsioén al hilo, bdsicamente a través de tecnologias de doble o
triple torsién con el fin de aumentar la resistencia mecdnica del

mismo.

La elasticidad del hilo “creppé” multifilamento se desarrolla
bajo una tensién cuando el rizado que se ha provocado se invierte
en la extensién de los filamentos individuales que acabaran
finalmente por situarse paralelamente unos con relacién a otros.
Puesto que se trata de fibras quimicas, y ya que se indujo una
fijacién por calor, una vez cesado el esfuerzo de traccién los
filamentos tienden a recuperar el rizado inicial rdpidamente vy

con ¢él, el volumen que al principio también tenian. Si bien la



extensibilidad es ostensiblemente mayor que la de un hilado
rigido, los hilos “creppé” ofrecen valores de elasticidad mucho
menores que los conseguidos con filamentos tipo Spandex o Lastol,

400% vs. 800% bajo el mismo estiraje.

2.2 4 2 Hilados de multifilamento texturado

La induccién de la falsa torsién se realiza a través de discos de
friccién cerdmicos o de poliuretano. El procesado es similar al
de la fabricacién de los hilos “creppé” , aunque en este caso la
materia prima suele ser POY (pre-oriented yarn), de manera que en
el mismo proceso se lleva a cabo el estiraje final del
multifilamento. Las bobinas del multifilamento texturado son
posteriormente utilizadas como materia primera en la alimentacidn
de maquinas de doble torsién donde se imparten las vueltas
necesarias al hilo con el fin de aumentar su resistencia final.
La Figura 21 ilustra el resultado final de rizado de uno de

estos multifilamentos

Figura 21. Detalle de un multifilamento texturado de PES

Otra diferencia en cuanto a la tecnologia se refiere en
comparacién con las mdquinas “creppé” reside en el hecho de que
en este caso suele haber dos hornos de conveccién (véase Figura

22). El segundo de ellos conserva la misma finalidad anterior, es



decir, la fijacién del texturado o rizado, mientras que el

primero de ellos favorece el estirado del POY antes de llegar el

multifilamento a los discos de fricciédn.
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Figura 22. Esquema de una mdquina de texturacioén para multifilamentos



2.3 Estado del arte en la produccion de los filamentos de

elastolefina

2.3.1 Estructura de los polimeros y copolimeros del

etileno.

La cadena macromolecular del polietileno estd compuesta
Unicamente de carbono e hidrégeno (con algunas excepciones) los
cuales se pueden encontrar combinados en diferentes maneras para
dar lugar también a polietilenos con diferentes propiedades. Los
polimeros y copolimeros se obtienen a partir de la homo—
polimerizacién del etileno o co—polimerizacién de éste con una o-—
olefina como comonémero (Figura 23). El polimero se produce o
bien a través del proceso de polimerizacién radical a partir de
un iniciador exento de radicales libres en un reactor a alta
presién (1000-2100 bar) o bien a partir de un catalizador con
metal de transicién mediante el proceso de insercién por

coordinacién en este caso a presiones més moderadas (35 bar).

H H o
H H | | Ramificacién | CH,
\C=C 7 — — (I:_ (I:_ —— corta (‘\:HZ
/

CH,
H 2|
H H H dn

Etileno Homopolimero de etileno Estructura del cristal Copolimero de etileno-octeno

del homopolimero

Figura 23. Modelos esquemdticos del homopolimero y copolimero del etileno

La polimerizacién radical a alta presién da lugar a homopolimeros
de etileno con ramificaciones muy largas de longitud

indeterminada y cadenas cortas, mayoritariamente de dos a cuatro



carbonos a lo largo de la cadena principal. Las cadenas largas
tienen una importancia elevada en lo relativo a las propiedades
de fusién mientras que las cadenas cortas influyen sobre las
propiedades en estado s6lido (cristalinidad, médulo etc.). Esta
clase de polimero es denominada LDPE o polietileno de baja

densidad. (Figura 24).

AN

Figura 24. Representacién esquemdtica del LDPE

Los polimeros obtenidos a partir de catalizadores Ziegler—Natta
con metales de transicién, son lineales y no contienen
ramificaciones largas. La homopolimerizacién del etileno via este
proceso da lugar a polimeros lineales que pueden ser
cristalizados y por lo tanto de densidades elevadas denominados
polietilenos HDPE o polietileno lineal de alta densidad (Figura
25).
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Figura 25. Representacién esquemdtica del HDPE



La copolimerizacién del etileno con comondémeros o—olefinicos
utilizando catalizadores Ziegler-Natta da lugar a polimeros
lineales con ramificaciones cortas (a partir del comonémero o-
olefinico). Esta clase de polimeros es denominada LLDPE o
polietileno lineal de baja densidad (Figura 26), puesto que las
ramificaciones cortas que salen a partir de la cadena principal
inhiben la cristalizacién del polimero justificando de esta
manera la baja densidad del polimero resultante. A igualdad de
peso molecular, los LLDPE generalmente son mds duros que los LDPE

y HDPE debido al elevado nimero de moléculas de unién.

Figura 26. Representacién esquemdtica del LLDPE

2. 3.2 Copolimeros homogéneos de etileno y a—olefinas

El desarrollo de la tecnologia INSITE™ por parte de The Dow
Chemical Company también conocida por sus iniciales CGCT,
tecnologia con catalizadores de geometria restringida (del
inglés, “Constrained Geometry Catalyst Technology” ) ha
conducido a la polimerizacién de copolimeros de etileno de ultra
baja densidad asi como también copolimeros con densidades dentro
del rango de los convencionales polietilenos lineales de baja
densidad o LLDPE [8]. Los copolimeros con densidades inferiores a
0,90 g/cm’ sintetizados con esta tecnologia constituyen una

clase unica de elastémeros termopldasticos



La microestructura de estos nuevos copolimeros difiere de manera
significativa en relacién con los copolimeros lineales de
polietileno. La distribucién del peso molecular es bastante
restringida asi como la distribucién del comondémero que se

observa mds homogénea.

La posibilidad de controlar la microestructura de la cadena en
los copolimeros tipo CGCT provee de una oportunidad tUnica para
modelar relaciones estructura vs. propiedades en copolimeros
homogéneos de etileno y oa—olefinas unicamente en funcién de una
variable: el contenido de comondémero, mientras que se mantienen
invariables otras tales como la cantidad de ramificaciones de
cadena larga, la distribucién del peso molecular, asi como la

distribucion del comondmero.

Asi pues el control de 1la arquitectura molecular que la
tecnologia INSITE garantiza, permite la produccién de copolimeros
homogéneos con densidades inferiores a 0,90 g/cm’. Dichos
polimeros presentan cierta cristalinidad aunque puesto que la
longitud entre las ramificaciones no es lo suficientemente larga,
la cristalizacién mediante el proceso convencional del plegado de

las cadenas se ve impedida (Figura 27).

Este hecho abre la posibilidad hacia otro tipo de
cristalizaciones tales como la agrupacién de las cadenas para dar

lugar a micelas con flecos
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Figura 27. Modelo esquemdtico de la accién ejercida por las ramificaciones en

un copolimero CGCT

Los resultados analiticos en copolimeros de etileno—octeno tipo
CGCT de densidades alrededor de 0,87 g/cm’, revelan dominios
cristalinos de tipo granular muy similares a los predichos por el

modelo micela con flecos [9].

En contraste y como se verd mds adelante, la morfologia de un
copolimero CGCT de densidad 0,92 g/cm’ consiste en esferulitas
altamente ordenadas segun la morfologia lamelar convencional.
Conforme el contenido en comonémero aumenta y la densidad se
aproxima a 0,87 g/cm’, se produce un cambio en la deformacién
bajo un esfuerzo al pasar de un estrangulamiento y estirado en
frio tipico de un termopldstico semicristalino, a un estiraje
uniforme con un alto poder de recuperacién tipico de un
elastémero. Estas propiedades exclusivas de los copolimeros de

baja densidad se atribuyen a su morfologia tipo granular.

2. 3.3 Aspectos generales en la catdlisis del polietileno



En los anos cincuenta se descubrié que los polietilenos vy
polipropileno lineales podrian ser producidos a partir de
catdlisis con metales de transicién. Este tipo de catalizadores
anteriormente mencionados, catalizadores Ziegler—-Natta, fueron
rdpidamente utilizados para la produccién de polietileno de alta

densidad, HDPE, industrialmente

Sobre los anos setenta y después de nuevos descubrimientos tanto
en lo relativo a los catalizadores como en los procesos, las
empresas productoras empezaron a comercializar copolimeros de

etileno con a-olefinas, tales como 1-buteno, 1l-hexano y l-octeno.

Estos polietilenos, en este caso de baja densidad, tenian menor
cristalinidad que los HDPE lineales, permitiendo de esta manera
nuevas aplicaciones hasta el momento inviables tales como

embalajes eldsticos industriales

Los catalizadores Ziegler-Natta disponen de multiples =zonas
activas lo cual supone que los polimeros con relacién a su peso
molecular y a la distribucién del comondémero serdn bastante

heterogéneos.
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Figura 28. Esquema comparativo de polimeros Ziegler—Natta y CGCT

Como se ha comentado anteriormente, en los anos noventa, The Dow
Chemical Company y Exxon comercializaron bajo la tecnologia antes
mencionada Insite™, nuevas familias de poliolefinas obtenidas a
partir de catalizadores “Single Site” , de localizacién unica, o
de punto de activacién tunico, cominmente mds conocidos como
metalocenos. El rango de los pesos moleculares en estos polimeros
se estrecha asi como se ve reducida también la heterogeneidad

relativa a la distribucién del comonémero (Figura 28).

Con relacién a la estructura vs. actividad, las estructuras
activas del catalizador han sido disenadas sintéticamente tanto
desde el punto de vista tanto estérico como electroénico. Han
surgido de esta manera varios cientos de catalizadores derivados
de los catalizadores de geometria restringida ansa—

ciclopentadienil amido con metales del grupo IV. (CGCT) [10].

El precursor catalitico o procatalizador (Figura 29) contiene un

metal del grupo 1V, preferentemente titanio que puede ser



activado como Ti'" dialquil o como un complejo dien del Ti'. De la

misma figura, R,R’ = alquil, alcaril, carbociclico,NR,, PR.; E=
Si, C, B; R* 7 7 = alquil, alcaril, carbociclico n=1, 2.
R
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Figura 29. Procatalizador ansa—Cp—amido

El procatalizador permanece 1inactivo en la operacién de
polimerizacién hasta el momento en que es activado por un dcido
de Lewis en mezclas con metil aluminioxano, MMAO y boranos con
déficit electroénico como el tris—perfluorofenilborano, FAB. Estos
catalizadores unicamente tienen una localizacién activa lo cual
significa que el mismo polimero se repite en todas y cada uno de

estos puntos activos

Un punto importante a mencionar es que estos catalizadores
permiten la incorporacién de una cantidad importante de
comondémero hecho que permite cristalinidades superiores al limite
actual cercano al 35% y que venia siendo limitado por la
utilizacién de catalizadores Ziegler—Natta. También estos
catalizadores ofrecen mayores posibilidades a la hora de poder
realizar nuevos disenos moleculares debido a la facilidad de
modelar la relacién entre la cinética de los procesos, la

estructura y las propiedades finales del polimero.



2. 3.4 Estructura molecular de los polimeros CGCT

Tal y como se ha comentado en lineas anteriores la tecnologia de
polimerizacién con catalizadores de geometria restringida ha
permitido la produccién de copolimeros de poliolefinas con una
estructura molecular muy definida. Se discutird seguidamente este

cardcter unico de la estructura molecular en dichos copolimeros

2.3 4 1 Distribucion del comondmero

Se hace necesario el estudio de la distribucién del comonémero a
lo largo de la cadena principal debido a los efectos tan
significativos ejercidos por la presencia abundante de dichos
comondémeros o—olefinicos. Desde un punto de vista intermolecular
dicho estudio puede realizarse a través de la técnica TREF,
técnica de fraccionamiento por elucién con gradiente de

temperatura.

Tal y como ilustra la Figura 30 la distribucién del comondémero
en un copolimero homogéneo de etileno—octeno preparado con
tecnologia CGCT es mucho mds estrecha que 1la de los
convencionales LLDPE, la cual es una mezcla de diferentes clases
de macromoléculas poliméricas con diferentes contenidos de

comondémeros de o—olefina incorporados a la cadena principal [10].
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Figura 30. Curvas TREF de dos copolimeros de etileno—octeno obtenidos con

catalizadores Ziegler-Natta y Single-Site (CGCT)

La estrechez en la curva de los copolimeros homogéneos significa
que la cantidad de unidades de comondémero por unidad de longitud
de la cadena entre los diferentes copolimeros homogéneos es muy
similar, mientras que este numero en el caso de las moléculas

heterogéneas no lo es.

No obstante aunque exista homogeneidad a nivel intermolecular en
la distribucién del comondémero en los copolimeros “Single—
Site” , ello no significa que también a nivel intramolecular sea
dicho cardcter homogéneo. La restriccién geométrica en la
catdlisis CGC explica el comportamiento a nivel intermolecular
mientras que la homogeneidad a nivel intramolecular viene
determinada por el indice de reactividad monémero—comondémero con

el catalizador.



La Figura 31 muestra la distribucién a nivel intramolecular del
comonémero en copolimeros de diferentes densidades [10]. Como se
ilustra, en términos de distribucién de las longitudes de los
bloques de etileno, se observa que para los polimeros mds densos

esta es mucho mds amplia que para los copolimeros menos densos
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Figura 31. Distribucién del comonémero a nivel intramolecular en diversos

polietilenos

La estrecha distribucién en los materiales homogéneos se debe a
que los copolimeros de a-olefinas tienen mayor nuimero de unidades
de comondémero a lo largo de la cadena principal, de manera que,
las ramificaciones cortas de comonémero se disponen de forma mas
congestionada impidiendo la formacién de longitudes del bloque de
etileno largas entre dichas ramificaciones cortas. La
distribucioén del comonémero juega un papel importante en ciertas

propiedades del polimero tales como la morfologia del cristal, la



formacién de moléculas de cadenas de unién, el médulo,
propiedades ¢Opticas etc., hecho que hace que esta caracteristica
sea considerada como una de las herramientas arquitecténicas en
el diseno de nuevos productos de polietileno y especialmente en

el terreno de los elastdémeros

2.3 4.2 Distribucion del peso molecular

Tal como ilustra la Figura 32, los copolimeros homogéneos tipo
CGC presentan una distribucién del peso molecular mds estrecha en
comparacion con los preparados con catalizadores Ziegler—Natta
Esto hace que los primeros sean mds duros y aptos para el
estiraje, por ejemplo en el caso de la hilatura. También por el
contrario se hace mds dificil su procesabilidad en estado
fundido, (baja resistencia del fundido), por lo que se requiere
una alta presién de extrusién y un elevado consumo energético

durante este proceso.
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Figura 32. Cromatografia de permeacién de gel en diversos polietilenos

2.3.5 Cristalizacién y fusién de los polimeros

La capacidad de cristalizacion de un polimero viene determinada
por la regularidad estructural que presenta su cadena principal;
no obstante, aunque exhiba dicha regularidad, en la prdctica la
densidad de un polimero considerado como “cristalino” es
inferior a la que podria determinarse considerando los pardmetros
de la celda cristalogrdafica que definiria la disposicién de los
dtomos en el cristal, lo que hace pensar en una gran proporcioén
'3

de defectos y/o =zonas “no ordenadas” , habldndose asi de

polimeros semicristalinos

El hecho de presentar, cada una de estas fases, una densidad
propia hace que sus respectivos indices de refraccién sean
diferentes, promoviendo la opacidad del sistema. Se hace evidente

que la proporcién de cristales a zonas amorfas, juegue un papel



determinante en las propiedades finales que presenta el material
y en el posterior comportamiento de fusién, de ahi que suele ser
importante determinar la cristalinidad, Xc, alcanzada bajo una

condicion determinada de enfriamiento.

2. 3.5, 1 Aspectos morfoldgicos de la cristalizacion

Dada la alta influencia que puede presentar los enredos
moleculares sobre el proceso de cristalizacién y en la morfologia
cristalina, los estudios iniciales se centraron en
cristalizaciones de polimeros a partir de soluciones diluidas
(concentracion < 1%), con lo que se lograba aislar las cadenas
del efecto de las vecinas. De esta forma se logré promover la
formaciéon de entidades cristalinas aisladas conocidas como
lamelas, constituidas por cadenas plegadas sobre si misma, cuya
disposicion puede ser definida a través de los pardmetros tipicos
cristalogrdficos (celdas unitarias); no obstante, la Xc alcanzada
en estas entidades no llega a ser del 100% vya que el plano que
forma el conjunto de pliegues de cadenas queda excluido del

cristal, constituyendo el componente amorfo de las mismas

Si se considera el enfriamiento desde el estado fundido, la
existencia de enredos moleculares permite que una lamela pueda
ser formada por diversas cadenas del polimero, por lo que se
genera una interconexién entre el conjunto de estructuras
cristalinas formadas, lo que conduce a la formacién de agregados
lamelares, cuya morfologia depende de la masa molecular (MW) y su
distribucién (MWD), de la temperatura del fundido y su posible

orientacioén, de la velocidad de enfriamiento y de la temperatura



de cristalizacién (Tc). Por lo general, en estos agregados se
detecta el crecimiento de lamelas subsidiarias que crecen a
partir de lamelas dominantes como consecuencia de un proceso de
segregacion molecular por MW, siendo las dominantes las primeras
en formarse a partir de fracciones de alta y moderada MW,

generdndose una distribucién de espesores lamelares

En el caso de cristalizaciéon desde un fundido isotrépico se
identifica la formaciéon de miltiples agregados lamelares
dispuestos de forma radial respecto a un punto constituyendo una
estructura  supramolecular esférica  denominada  esferulita.
Normalmente el eje de crecimiento de dicha estructura es paralelo
al eje b del cristal (lamela), mientras que los ejes a y ¢ son
tangenciales, estando definido este ultimo por la direccioén de la

cadena dentro de la lamela (ver Figura 33).
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Figura 33. Representacién de la morfologia esferulitica

La etapa de crecimiento cristalino se caracteriza por la
velocidad de cristalizacién, que bajo condiciones isotérmicas es
altamente dependiente de la temperatura, mostrando un mdximo a

una temperatura intermedia entre la temperatura de transicioén



vitrea (Tg) y temperatura de fusién (Tm) como consecuencia de la
competencia entre estabilizaciéon de nucleos y capacidad de
transporte de las cadenas, que a su vez depende del peso

molecular.

2.3 5.2 Proceso de cristalizacion desde el fundido

A medida que la temperatura del sistema disminuye, la restriccioén
del movimiento molecular promueve movimientos cooperativos de
cadenas que tienden a alinearlas formando nucleos de
cristalizacién, que van ganando estabilidad a medida que prosigue
la disminucién de la temperatura. Una vez que se logra la
estabilizacién (nucleacidén), se inicia la etapa de crecimiento de
los cristales en la que se van incorporando mds secciones de
cadenas a los nucleos formados. La nucleacién puede ser
clasificada considerando el origen de los nucleos cristalinos ¢
el nimero de nucleos formados y, basdndose en el primer criterio,
se habla de nucleacion homogénea cuando el nucleo es formado a
partir del propio polimero. En la prdctica, la nucleacién toma
lugar gracias de superficies aportadas por impurezas, restos de
catalizadores, aditivos, pared del molde, etc.; proceso que es

conocido como nucleacién heterogénea.

Bajo condiciones isotérmicas y dindmicas de cristalizacién, la
densidad de nucleacién muestra una alta dependencia con la Tc vy
la velocidad de enfriamiento, respectivamente. Una Tc alta o
velocidad de enfriamiento baja hace que el numero de nucleos sea
bajo y su incremento dependa del tiempo, como consecuencia de la

movilidad persistente de las fracciones de cadena, y de ahi que



el proceso se denomine nucleacién esporddica. A una Tc baja o
velocidad de enfriamiento alta se ha reducido lo suficiente la
movilidad molecular originando una rdapida  formacién vy
estabilizacién de muchos nucleos, produciéndose una nucleaciodn
instantdnea. Estas condiciones de nucleacién determinan el tamano
esferulitico: a una densidad de nucleacién mayor se forman
esferulitas de menor tamano que tienden a favorecer la

resistencia al impacto y las propiedades o6pticas.

2. 3.5, 3 Comportamiento de los polimeros ante la fusidn

La fusién en polimeros presenta diferencias importantes al ser
comparada con de otros materiales:

- Al ocurrir en un rango de temperatura no es posible
establecer una unica Tm. En la prdctica, éesta corresponde
a la temperatura donde ocurre la “destruccién” de los
cristales mds grandes.

- La Tm estd influenciada fuertemente por la historia
térmica 'y, en particular, por las condiciones de
enfriamiento.

- Hay un efecto cinético sobre el comportamiento de fusién,
y consecuentemente, un polimero siempre exhibe una Tm
mayor a su Tc.

La existencia de un rango de fusién se debe a la naturaleza
macromolecular y la MWD, vy adicionalmente, a la existencia
defectos en la regularidad estructural de la cadena. Como se ha
mencionado durante la cristalizacién se forma una distribucién de
espesores lamelares por segregacién molecular por MW, pero

también existe una segregaciéon molecular por defectos o



irregularidades en la cadena, y dependiendo de las condiciones de
cristalizacién dicha distribucién presentard un espesor lamelar

caracteristico.

La variabilidad en el comportamiento de fusién ha llevado a la
introduccién del concepto termodindmico de la temperatura de
fusién en equilibrio, Tm’ (414,5 K 6 141,5 °C), que ha permitido
asociar la Tm, de forma cuantitativa, a un espesor lamelar

caracteristico seglin lo propuesto por el modelo de Thompson—Gibbs

(1:

donde o, es la energia libre superficial del cristal (93
ergs/cm’): AHm" es la entalpia de fusién del cristal 100%
cristalino (292 x 10" ergs/cm’ = 292 Joules/ cm’ = 292 Joules/g);
1 el espesor lamelar (entre 30 y 300 A) y p. la densidad del

cristal 100% cristalino.

Es asi como se establece que la lamela es el elemento fundamental
que define Tm mientras que la distribucién de espesores lamelares
define en buena medida el comportamiento global de fusién,
independientemente del tipo de agregado lamelar formado
(esferulita o fibras). Sin embargo, no es posible establecer una
correlacién entre el tamano esferulitico con Tm, a pesar de que

ambos son influenciados por Tec.



Un fenomeno interesante que hay que considerar es la capacidad
del fundido de presentar lo que conoce como memoria cristalina.
Si la temperatura o tiempo seleccionados para llevar a cabo el
proceso de fusién han sido insuficientes, pueden quedar cierto
numero de cristales o nucleos residuales que pueden actuar como
sitios de crecimiento de cristales frente a un nuevo
enfriamiento, fenémeno conocido como efecto autonucleante del
polimero. Este efecto es posible eliminarlo con un calentamiento
al menos 20-30° C por encima de la Tm durante cierto tiempo (3-5

min).

2. 3.6 Modelo estructural de los polimeros CGCT

La Tabla 2 muestra para los diversos tipos de polietilenos sus
rangos de densidad y los correspondientes intervalos de

cristalinidad y punto de fusién.

Tabla 2. Valores de densidad vs. punto de fusién y cristalinidad en diversos

polietilenos

. Densidad ~ 1€MPETALUTA (4l inidad
Tipo 3 fusién Tm 0
g/cm oc %
LDPE 0, 915-0, 930 106-120 40-60
HDPE 0, 940-0, 965 125-135 65-80
LLDPE 0, 910-0, 940 120-125 40-60
CGCT 0, 860-0, 965 40-135 5-80

Nétese que los polimeros CGCT presentan un rango considerable de
posibles densidades lo que supone en consecuencia una gama amplia

también en lo referente a los tipos de estructuras que pueden



adoptar en estado sélido: desde  estructuras altamente
cristalinas, agrupadas en lamelas en el caso de homopolimeros

hasta morfologias granulares con muy baja cristalinidad

Como en lineas anteriores se ha comentado, los cambios que se
producen son graduales segin el contenido en contenido en
comondémero. Se sugiere una clasificacién en funcién de la

densidad del polimero ilustrada en la Figura 34, [8]
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Figura 34. Ilustracion esquemdtica de los cuatro tipos de polimeros CGCT.

El cambio desde los tipos IV a I se caracteriza por un decremento

gradual en el grado de cristalinidad, en la bien definida



estructura esferulitica y en un cambio gradual de cristales

“lamelares” a cristales “granulares” .

Los polimeros tipo IV ofrecen densidades superiores a 0,93 g/cm’
exhibiendo morfologias lamelares con esferulitas bien

desarrolladas (Figura 35) [11].

Figura 35. Estructura esferulitica bajo luz polarizada.

Ya que estos polimeros no tienen ramificaciones que restrinjan la
incorporacién de segmentos de cadenas al cristal, el grueso
lamelar estd fuertemente relacionado «con la cinética de
cristalizacién. La aparicion inicial de ramificaciones da paso a
los polimeros tipo III. Se trata de copolimeros que forman
pequenas esferulitas con lamelas mds finas que en el caso de los

homopolimeros (Figura 36).



Figura 36. Micrografia de un copolimero tipo CGCT de 0,92 g/cm’.

Aunque las ramificaciones restringen la cristalizacién hasta
cierto punto, las secuencias etilénicas son lo suficientemente
largas para cristalizar formando lamelas. La historia térmica del
copolimero definird tanto el grado de ordenacién lamelar como el
grado de definicién que dichas lamelas presenten en su

superficie.

La division entre los tipos III y II se da entre densidades de
0,9 a 0,91 g/cm’. El tipo II de copolimeros queda representado
por esferulitas poco definidas y desordenadas conteniendo tanto
agrupaciones cristalinas granulares como lamelares. Esta variada
morfologia da lugar a un abanico de productos con un amplio rango

de temperaturas de fusion.

Los copolimeros del tipo I (Figura 37) lo conforman los
copolimeros con densidades inferiores a 0,89 g/cm’. La estructura
es de la clase micela con flecos, justificdndose es hecho por el
bajo nivel de cristalinidad, bajo punto de fusién, ausencia de

esferulitas en los grdnulos y ausencia de estructuras lamelares



Figura 37. Micrografia de un copolimero tipo CGCT de densidad 0,87 g/cm’.

A modo de resumen en la Figura 38 se ilustra la variacion
estructural que sufre la macromolécula del polimero de etileno
con forme el contenido en octeno va aumentando, pasando de un
elevado numero de cristales, bien formados y de gran tamano
plegados en forma lamelar a pequenos y pocos cristales que se

agrupan en grdnulos tipo micela con flecos

Fase amorfa
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Lamela cristalina Micela con flecos

Figura 38. Esquema representativo de la evolucién estructural del polietileno

al aumentar el contenido en octeno



2.3.7 Efecto de 1la estructura en la densidad de los

polimeros CGCT

Puesto que la densidad es la variable primaria en este caso, se
hace necesario examinar la microestructura de la cadena que
explique los valores de esta magnitud. La presencia de octeno en

el copolimero implica la formacién de ramificaciones hexil.

Tal y como se ha comentado anteriormente, ya Sea por
condicionantes estéricos y/o electrénicos, existe un impedimento
para que las ramificaciones formen parte del entramado
cristalino, hecho por el cual se espera que el contenido en
octeno sea un factor con influencia primaria en la densidad final

del polimero, o lo que es lo mismo en su cristalinidad

La relacién entre la densidad y el % en peso de octeno presente
en el copolimero para valores similares del indice de fluidez se
muestran en la Figura 39 [12]. No obstante cabe decir que la
relacién anterior puede también verse afectada por las
condiciones en las que se da el proceso de copolimerizacién y por

las caracteristicas de la resina utilizada como materia prima.
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Figura 39. Relacién densidad vs. peso en copolimeros CGCT

Nétese, tal y como ilustra la Figura 39, que la naturaleza de la
relacién densidad-contenido en octeno tiene comportamientos

diferentes por encima y por debajo de la densidad de 0,92 g/cm’.

2.3.8 Efecto de la estructura en el punto de fusién de los

polimeros CGCT

La Figura 40 ilustra los resultados de los termogramas de fusiodn

de varios polimeros CGCT de etileno con densidades diferentes

[8].

Como puede deducirse, al incrementar el contenido en comonémero
(bajas densidades) en este caso octeno, la temperatura de fusién
no solo se desplaza hacia los valores mds bajos sino que el rango

de las mismas también se hace mds amplio.
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Figura 40. Termogramas DSC en copolimeros CGCT de diferente densidad

Los copolimeros de etileno—octeno de baja densidad, muestran pues
un bajo punto de fusién hecho que en determinados casos podria
dar lugar a ciertos inconvenientes en cuanto a su procesabilidad
[13] [14]. Tal es el caso de los copolimeros constituyentes de
los filamentos de EOL hasta el momento de la realizacidén de esta

investigacion.
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Figura 41. Termograma DSC de un copolimero CGCT de densidad =0, 87 g/cm’

Tal y como se ilustra en la Figura 41, los resultados del
andlisis diferencial de barrido (DSC) para un copolimero CGC de
etileno—-octeno de baja densidad muestran puntos de fusién en el

rango entre 40°C y 70°C [15].

A modo de resumen, la Figura 42 ilustra la variacién estructural
del polietileno CGCT en funcién de su densidad asi como también

el valor de su punto de fusién en funcién de esta también.
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Figura 42. Relacién densidad vs. temperatura de fusién en diversos polietilenos

CGCT.

2.3.9 Efecto de la estructura en la respuesta mecdnica de

los polimeros CGCT

Nétese que, idealmente, los materiales eldsticos se caracterizan
por presentar una combinacién de tres propiedades importantes:
bajo porcentaje de deformacién permanente, niveles de estrés
bajos frente a esfuerzos de tensién y valores de fuerza de
relajacién bajos también. Dicho de otra manera, se requiere que
los esfuerzos sean minimos para alargar el material, que no
desaparezcan las tensiones de relajacién mientras el esfuerzo
sigue actuando y que exista una recuperacién total de las

dimensiones originales una vez el esfuerzo haya cesado.



Dicho esto, con relacién al comportamiento fuerza alargamiento de
los polimeros CGCT tal y como ilustra la Figura 43, [8], cuando
hay bajo nivel de ramificaciones la deformacidén que se produce es
caracteristica de muchos termopldsticos semicristalinos, con su
punto de fluencia localizado ademds de la zona de estiraje en
frio. Todo esto en contraste con los polimeros con un alto nivel
de ramificaciones donde el médulo es aproximadamente del orden de
dos veces inferior, presentando una deformacién uniforme

comportamiento mucho mas tipico de un elastémero.

Se comprueba también que al disminuir la densidad el punto de
fluencia mdximo se torna mds ancho reflejando asi una tendencia
reducida a la aparicién de estrangulamiento. La densidad en la
que aproximadamente el punto de fluencia desaparece se da sobre
los 0,91 g/cm’ (marcaria la transiciéon de estructuras de tipo 111

a tipo II, ver 2.3.6).
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Figura 43. Curvas fuerza—alargamiento para diversos polimeros CGCT

La transicion del tipo II al tipo I se da a 0,89 g/cm’
caracterizado este punto por la desaparicion de la falta de
homogeneidad en el esfuerzo de deformacién. El tipo I, densidad
p= 0, 87 g/cm’ v cristalinidad del 15%, exhibe las caracteristicas
tipicas de un comportamiento elastomérico, incluyendo la
deformacion uniforme. No hay indicaciones de la presencia de
ningin punto de fluencia. El médulo inicial es bajo,
incrementdndose la pendiente de la curva a mayores esfuerzos
aunque nunca alcanzando los valores tipicos de los tipos II y

ITT.



La Figura 44 ilustra el comportamiento eldstico: recuperacioén
vs. deformacion permanente al variar la densidad del polimero
[16]. Copolimeros con densidades inferiores a 0,87 g/cm’ muestran
recuperaciones superiores al 60% durante el primer ciclo al 300%

de alargamiento tipicas de un comportamiento elastomérico.
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Figura 44. Correlacién entre densidad vs. recuperacién en varios polimeros

CGCT. (1 ciclo, 300% alargamiento)

Se deduce pues que al incrementarse el contenido en comondmero,
en este caso octeno, obviamente la densidad decrece debido a la
menor cristalinidad presente, hecho que provoca una menor rigidez
en la cadena macromolecular, permitiéndose pues elevados valores
de alargamiento antes de la ruptura asi como buenas
recuperaciones. Es decir, altos contenidos en octeno implican un

mayor comportamiento eldstico. La fase amorfa permite el



alargamiento cuando hay fuerzas que actdan mientras que la fase
cristalina, «que se opone a este alargamiento, seria la
responsable de la vuelta de la cadena macromolecular a sus

posiciones iniciales una vez el esfuerzo ha cesado.

2.3.10 Reticulacién de los copolimeros CGCT

2. 310 1 Objeto del proceso de reticulacion

El principio fisico se basa en la interaccién entre radiacién y
materia. La radiacién transfiere -energia a las moléculas
provocdndolas excitacién e ionizacioén. Los fragmentos originados,
cargados y no cargados, tienden a recombinarse rdpidamente bien
entre ellos o con otras moléculas formdndose enlaces covalentes.
Como consecuencia, la estructura molecular del material irradiado
es transformada lo que origina nuevas propiedades fisicas vy

quimicas del material original.

Tal y como se ha comentado anteriormente en 2.3.8, los
copolimeros CGCT de baja densidad presentan puntos de fusioén
relativamente bajos también. Esta respuesta justificada por la
reducida cristalinidad conlleva aparejados una serie de aspectos
a mejorar con relacién a la procesabilidad de los filamentos
eldsticos fabricados con estos copolimeros dentro de todo el
proceso de manufactura textil, y muy en especial en aquellos

tratamientos a elevada temperatura.



Dentro de la gama de tecnologias aplicables con el fin de
conseguir el efecto de reticulacién, la mds ampliamente aplicada
para la obtencion de filamentos eldsticos a partir de copolimeros
CGCT de baja densidad es la radiacidén electrénica de alta energia

[17].

En resumen los aspectos que se mejoran son con este proceso son:

- propiedades  térmicas: estabilidad dimensional,
anteriormente mencionada
- propiedades mecdnicas: aumento de la resistencia a
la ruptura ante esfuerzos
- propiedades quimicas: resistencia a agentes quimicos

agresivos.

2 310 2 Variables del proceso de reticulacidn

El comportamiento global del material irradiado dependerd de la
estructura quimica del polimero, de la dosis de irradiacién y de
otros pardmetros tales como temperatura y presencia de oxigeno.
Para obtener una medida de la respuesta del polimero a la
radiacién se introduce el coeficiente de radiacién “G” el cual
se define como el numero de moléculas reactivas por 100 eV de
energia absorbida. En algunos casos se habla de los valores de G
para reticulacién, G(x), y para fragmentacién, G(s). La tendencia
a la reticulacién de un polimero se expresa como la relacidn

G(x)/G(s). Véase la Tabla 3 para el caso del polietileno.



Tabla 3. Valores de la tendencia a la reticulacién en los polietilenos

Tipo Crosslinking G(X) Escisién G(S) Relacién G(S) /G (X)
LDPE 0,8-1,1 0,4-0,5 0,5
HDPE 0,5-1,1 0,4-0,5 0,6

Por otra parte cada polimero tiene un nivel de tolerancia a la
dosis de irradiacién, Gy, de manera que en algunos casos pueden
aparecer algunas alteraciones superados estos limites. La
conversioén es: 1 Gy = 1 J/kg vy 1 Mrad = 10 J/g. La Tabla 4

muestra estos valores en el caso del polietileno.

Tabla 4. Estabilidad y dosis de tolerancia del polietileno ante el reticulado

electroénico
Estabilidad a la Dosis, tolerancia Efectos
., adversos
Tipo radiacion Dt (kGy) S Dt
Polietileno 0,8 -1,1 100 - 3000 Decoloracion

Otras variables que intervienen son:

—la energia del haz de electrones: se mide en eV
(electrén—voltios) e influye en la uniformidad del
tratamiento y la profundidad en la penetracién de la
radiacién. Aproximadamente para una densidad unidad, la

penetracién es de 3,5 mm/MeV.

—potencia del haz de electrones: se mide en kW y de una
idea del rendimiento. De manera aproximada la potencia de

1kW da 0,1 MRad a lkg en 1 segundo.



2.3 10 3 Reacciones durante la irradiacion electronica del

polietileno

Tal y como se ha comentado, en el caso de los copolimeros CGCT de
etileno—octeno cuya aplicacién final es 1la hilatura para
aplicaciones textiles, el procedimiento mds empleado es la
reticulacién o “Crosslinking” via irradiacién electrénica de
alta energia, donde las cadenas de polimeros son entrelazadas
formando una estructura tridimensional estable a altas

temperaturas gracias a los enlaces covalentes

La Figura 45 ilustra los tipos mds importantes de reacciones que
tienen lugar durante el bombardeo electrénico de los polimeros
CGCT de polietileno. La primera y mds importante coincide con el
objetivo buscado en la irradiacioén, i.e., la reticulacién de las

cadenas macromoleculares a nivel tridimensional.

Las otras dos reacciones son colaterales ademds de indeseadas
pues resultan en la rotura de las cadenas, factor que va en
detrimento de las propiedades fisicas y en especial las mecdnicas

del polimero.



Eeticulacidn o “Crosslinking”

e

-

Ezcizion de la cadena por temperatura
E;J“1¢f}“mw’»ig
Ezcizidn de la cadena por oxidacidn

M R ;(L‘+ ﬁ\/\#

Figura 45. Tipos de reacciones en los polimeros de polietileno durante la

pg‘+f’f’w

irradiacién electrénica de alta energia

2. 310 4 Reticulacion de los copolimeros CGCT de etileno—

octeno de baja densidad

De acuerdo con la referencia [17] y para la obtencién de
copolimeros CGCT de baja densidad cuyo destino final es la
fabricaciéon de filamentos eldsticos, la irradiacion efectiva
normalmente se lleva a cabo en dosis de entre 19 MRad y 28 MRad
La irradiacién debe llevarse a cabo en ambientes inertes donde la
temperatura preferiblemente oscila entre 0°C y 12°C. Son
atmosferas adecuadas, el helio, argén, nitrégeno, didxido de
carbono entre otros y también el vacio. La irradiacion se efectua
sobre el producto final, en este caso se corresponderia con la
bobina final de filamento eldstico. El reticulado puede ser
promovido con catalizadores especificos para reacciones de
“crosslinking” tales como bases orgdnicas, dcidos carboxilicos

y otros compuestos organometdlicos



2.3.11 Aditivos en la fabricacién de los copolimeros

CGCT de etileno—octeno de baja densidad

Las referencias [17], [18], [19] y [20] especifican los aditivos
tipicos wutilizados en la obtencién de copolimeros CGCT de
etileno—octeno de baja densidad cuyo destino final es la

fabricacion de filamentos eldsticos

Como antioxidantes se emplean ampliamente el Irgafox 168, Irganox
1010, Irganox 3790 y Chimassorb 944 producidos por Ciba Geigy
Corp., con el fin de proteger el polimero de la degradacion
durante las operaciones de hilatura y en especial para inhibir la
formacién de geles durante la operacién de “Crosslinking” .
También los antioxidantes ejercen un papel importante a la hora
de conferir estabilidad térmica frente a lavados, secados vy
planchados en el producto final. También se persigue el poder
tener una buena estabilidad durante el almacenamiento con el fin
de evitar degradaciones por la luz UV asi como cambios de

tonalidad en este caso hacia el rosa.

Otros aditivos anadidos durante el proceso tales como estearato
cdlcico, agua, fluorpolimeros etc., tienen como propdésito la
desactivacion del catalizador residual o también la de mejorar su
procesabilidad. Tinuvin 770 de Ciba Geigy puede ser utilizado

como estabilizador frente a la luz.



El polimero puede contener o no agentes opacitantes. Si los hay,
el contenido de los mismos no debe exceder aquella cantidad que
vaya en detrimento de la resistencia térmica o elasticidad a
elevadas temperaturas. Normalmente su contenido oscila entre
0,01% y 80% en peso con relacién al peso total del polimero
poliolefinico. Como agentes opacitantes se emplea el caolin,

hidréxido de magnesio, 6xido de zinc y carbonato cdlcico.

2.3.12 Tipos de uniones y enlaces en los copolimeros

CGCT de etileno—octeno de baja densidad.

El numero de total de uniones y enlaces que pueden encontrarse a
nivel estructural en la cadena macromolecular en un copolimero

CGCT de baja densidad al final de todo su procesado son la suma

de la contribucién de tres tipos fundamentalmente (Figura 46):
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Figura 46. Esquema de los distintos tipos de uniones en los copolimeros CGCT de

etileno—octeno de baja densidad



—Cristales: como se ha mencionado anteriormente se
trataria de la ordenacién de las =zonas exentas de
ramificaciones hexil formando agrupaciones tipo micela con
flecos. En este caso la presencia de cristales es baja en
nimero y también el tamano de los cristales es pequeno.
Este tipo de agrupaciones ejerce una influencia importante

en el punto de fusioén del polimero y en su densidad final.

-Entrecruzamientos: se trata de enredamientos fisicos de
las porciones amorfas que al ser excluidas del cristal,
poseen cierta movilidad hecho que permite sus
desplazamientos en el momento de su formacién y por lo
tanto cierta posibilidad de enmaranamiento. Este tipo de
enlaces ejerce su influencia en el peso molecular final

del polimero.

-Reticulaciones o “crosslinks” : también comentado
anteriormente, se trata de enlaces covalentes formados
entre las cadenas macromoleculares como resultado de la
operacién irradiacién electronica. Este tipo de enlaces
ejerce su influencia en el peso molecular final del

polimero.



2.3.13 Efecto de 1los tipos de enlaces en las

propiedades fisicas del polimero

2.3 13 1 Efecto en las propiedades mecdnicas

Con relacién a las propiedades mecdnicas, como se comentd en
apartados anteriores, los filamentos obtenidos a partir de
copolimeros CGCT de etileno—octeno de baja densidad poseen un
cardcter eldstico conferido por su baja densidad puesto que al
ser sometidos a un esfuerzo se produce un alargamiento facilitado
por la movilidad de la fase amorfa. Cesado el esfuerzo, la fase
cristalina seria la responsable la recuperacién de las posiciones
iniciales debido a la oposicién que ejercen estas zonas ordenadas

a su deformabilidad

Sea la Figura 47 la curva fuerza—alargamiento tipica de un
filamento de este tipo. Las uniones y enlaces en la cadena
macromolecular ejercerdn su influencia en zonas especificas de la

curva tal y como se ilustra en la misma figura.
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Figura 47. Curva fuerza—alargamiento tipica y accién de los enlaces en un

copolimero CGCT de baja densidad



Como se muestra en la Figura 47, la cristalinidad despliega un
papel importante en toda la regién (Ner). Es decir una vez
sometido el filamento a un esfuerzo, los cristales continuamente
ejercen oposicion al desplazamiento de sus posiciones de
equilibrio. Es por este motivo que son los responsables de la

fuerza de retraccion tal y como se ha expuesto anteriormente.

Si el esfuerzo exterior aumenta con el fin de alcanzar mayores
valores de alargamiento (zonas 2 y 3 de la Figura 47), entran a
formar parte ahora los enlaces tipo “crosslink” (Nret) v los
entrecruzamientos (Nent) quienes también se oponen a la
deformacién provocada por dicho esfuerzo. En el caso de los
enmaranamientos, cuanto mayor sea la fuerza aplicada mayor serd

la dureza de las cadenas provocada por éstos

2. 313 2 Efecto en las propiedades térmicas

Con relacion a las propiedades térmicas, tal y como los
resultados analiticos demuestran (ver 2.3.8), los cristales
micelares alcanzan su punto de fusién entre los 50°C y 70°C. Es
por este motivo que la operacién de reticulacién se hace
necesaria, en caso contrario el material fluiria y no seria pues
procesable. No obstante los cristales vuelven a formarse una vez
la temperatura estd por debajo de los 50°C. Es evidente que no se
trata de los mismos cristales anteriores, ni en tamaho, ni en
numero ni en cuanto a su localizacién en relacién con su posicidn

original.



No hay que olvidar que estos inicialmente se formaron durante el
enfriamiento en el proceso de hilatura mientras las cadenas
macromoleculares estaban siendo sometidas a una orientacion
debido al estirado. Es decir, las condiciones ahora son
totalmente diferentes por lo que cabe esperar una respuesta
mecdnica del material también diferente, en este caso una
disminucion del poder eldstico, tanto en su capacidad de

alargamiento como de recuperacion.

La Figura 48 muestra el comportamiento fuerza alargamiento a
diversas temperaturas para un copolimero CGCT de etileno—octeno
de densidad 0,873 g/cm’. Su contenido en comonémero es del 12, 3%

y su cristalinidad del 12% (DSC). [21]
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Figura 48. Curva fuerza—alargamiento en copolimeros CGCT de e-o de baja

densidad a diferentes temperaturas

Por este motivo como se ha comentado en la hipétesis, se hace
necesario encontrar un copolimero eldstico cuyos cristales fundan

a temperaturas mds elevadas. En caso contrario cuando un tejido



que contenga estos filamentos para ser dotado de elasticidad sea
sometido a temperaturas altas, por ejemplo durante el lavado,
tintura, termofijado etc., los cristales fundirdn, se perderd el
poder de retraccidén, volverdn a formarse dichos cristales durante
el enfriamiento del textil recuperando parte de dicho poder
retractivo que inicialmente tenia. Pero como se ha dicho, dicha
fuerza retractiva no es ni mucho menos la inicial tal y como
muestra la Figura 49 y la Figura 50, hecho que va en detrimento
muy en especial en aplicaciones con tejidos pesados o muy ligados
donde se requieren valores altos de recuperacién eldstica, caso

tipico de los textiles para prendas de uso profesional [22].
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Figura 49. Pérdida del poder de retraccién de los filamentos de elastolefina

bajo temperatura
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La Figura 51 ilustra el comportamiento de los filamentos
elaborados con copolimeros CGCT de etileno—octeno de baja
densidad al ser sometidos a un ensayo DMTA (Andlisis Termo-
Mecdnico—Dindmico) [23]. Este tipo de andlisis refleja el grado
de sensibilidad de las respuestas mecdnicas de la materia a

ensayar en funcién de la temperatura.
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Figura 51. DIMA correspondiente a filamentos de elastolefina



Se observa una caida inicial del modulo a baja temperatura como
indicativo de la fusién de los cristales micelares. La presencia
de las reticulaciones hace que la fibra retenga su integridad
mecdnica incluso después de la fusién cristalina completa
aproximadamente  sobre los  75°C. En ausencia de los
“crosslinks” , el médulo habria continuado cayendo hasta el
punto de desintegracién del filamento a causa de la consistencia
tipica del fundido. Las reticulaciones inmovilizan el fundido y
previenen que éste fluya impartiendo de esta manera la deseada
integridad del filamento a temperaturas superiores a la de

fusion.

2.3.14 Produccién de los filamentos de elastolefina

Se trata de un proceso de hilatura por fusién convencional
seguido de un tratamiento de la materia por bombardeo electroénico
para la reticulacién o “croslinkeado” de esta. La Figura 52
ilustra el flujo de material. Este es introducido inicialmente en
forma de granza por la parte superior de la torre de hilatura. Se
procede al fundido de los chips mediante un incremento de
temperatura de manera que se hace mds fdcil su procesabilidad, en
este caso el bombeo y extrusién a través de los orificios de

hilatura.
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Figura 52. Diagrama de flujo de la produccién de filamentos de EOL

Durante todo el proceso y por diferencia de velocidades entre los
rodillos de avance y bobinado se va produciendo el estiraje de
los filamentos hasta llegar al valor final. Cada filamento es
bobinado individualmente en un carrete o “spool” de pequenas
dimensiones, aproximadamente entre 300 y 450 gramos de materia

por bobina.

2.3.15 Empresas productoras

Actualmente hay una unica empresa productora de filamentos de EOL
y que tiene protegida bajo patente el know—how relativo a la
manufactura del mismo. Se trata de The Dow Chemical Company quien
bajo su negocio Dow Fibers Solutions fabrica y comercializa los
filamentos de elastolefina. La unica planta de produccién a nivel
mundial se halla localizada en el Poligono Petroquimico de

Tarragona. Parte de las instalaciones y personal dedicadas a la



investigacioén y desarrollo de este producto también se encuentran
ubicados en Tarragona mientras que el resto de personal y equipos
desarrollan su labor en los cuarteles generales de la compania

localizados en Houston, Texas, Estados Unidos

2.3.16 Principales propiedades de 1las fibras de

elastolefina

La Tabla 5 muestra algunas de las propiedades de un filamento de
EOL de 140 deniers. Es evidente que cada titulo en particular

ofrecerd propiedades diferentes

Tabla 5. Principales propiedades de un filamento de EOL de 140 deniers

Método de

Magnitud andlisis Valor Unidad
Densidad lineal (denier) ASTM D 1577 140 g/9000m
Uniformidad denier (%CV) ASTM D 1577 1 %
Fuerza de rotura Método Dow 150 gf
Fuerza al 400% de alargamiento Método Dow 40 gf
Alargamiento a la rotura Método Dow 525 %
Contenido en ensimaje Método Dow 1 %
Color / Brillo translicido
Peso 400 g

2.3.17 Comportamiento diferencial: filamentos EOL vy

filamentos EL

Fundamentalmente se mencionaran en este apartado las diferencias
relativas al comportamiento mecdnico eldstico y a la respuesta de

ambos filamentos frente a la temperatura.



2.3 17. 1 Propiedades eldsticas

La Figura 53 ilustra el comportamiento de dos filamentos de 40d,
elastolefina (continua) vs. Elastano (discontinua), cuando son
sometidos a esfuerzos de traccién paralelos al eje longitudinal
de los mismos [23]. Puede comprobarse que el filamento de
elastano responde a esfuerzos mds elevados que el de elastolefina
para un mismo nivel de alargamiento. Este punto es muy importante
en lo relativo a la consecucién de los objetivos de la
investigacion pues parte de la hipdtesis estd relacionada con las
propiedades de confort sensoriales que se supone inicialmente
como punto de partida que son mejores en aquellas prendas con

contenido en filamentos de EOL.

50

0 100 200 300 400 a0 ao0
Alargamiento, %

Figura 53. Curva fuerza—alargamiento para filamentos 40d de elastano

(discontinua) y elastolefina (continua)



Puede en este momento suponerse de acuerdo con la informacioén
reflejada por la Figura 53 que la percepcién del usuario de una
prenda eldstica, en términos de sensacién de presién sobre la
piel, una vez realizado un esfuerzo, (e.g. al sentarse, en las
rodillas el tejido se alarga un 20%), serd menor en aquellos
textiles con contenido en elastolefina debido la menor fuerza
requerida para alcanzar el alargamiento del tejido en comparacioén

con los tejidos con composicidén de elastano.

2.3 17. 2 Propiedades térmicas

Se hace importante mencionar en este punto que los filamentos de
elastolefina no son termofijables. Es decir, no es posible fijar
térmicamente la cadena macromolecular con el fin de alcanzar la
estabilidad dimensional tal y como tipicamente ocurre con otras
fibras quimicas como el poliéster y también en el caso de los

elastanos.

La Figura 54 y la Figura 55 ilustran los resultados analiticos
después de someter a filamentos de elastano y elastolefina (diez
cm.), a un estiraje 2x para posteriormente ser termofijados a

varias temperaturas [20].

Los resultados referenciados con (r) reflejan la longitud de la
muestra después de este proceso y después de ser liberadas del
esfuerzo de traccién. Con la notacién (e), se muestra la longitud
de los filamentos después de un proceso de relajacién al ser

sumergidos en un bano de agua caliente.
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Figura 55. Termofijado de los filamentos de elastano a varias temperaturas

De las figuras se deduce que los filamentos de elastolefina no
pueden ser termofijados. Al aumentar la temperatura los cristales
micelares funden pero al enfriarse vuelven a formarse y asi

sucesivamente sea cual sea la temperatura del tratamiento.

No ocurre asi con los filamentos de elastano. Estos si que son

susceptibles de ser termofijados, y ademds de manera mds



eficiente cuanto mayor es la temperatura. Notese en este caso que
lo deseable es alcanzar elevadas temperaturas con el fin de
alcanzar el mayor grado de fijacién térmica posible (sobre los
190°C), en caso contrario cualquier variacién indeseable que
pueda sufrir el tejido durante su procesado bajo temperatura y
tensién conllevara cambios dimensionales y por lo tanto a

defectos de calidad muy apreciables

En este punto radica parte de la hipdtesis a validar. Puesto que
los filamentos de elastolefina no pueden ser termofijados, es de
esperar que una vez que el tejido sea relajado en las primeras
etapas de pre—tratamiento, éste no sufrird cambios dimensionales
inoportunos debido a variaciones bajo procesos donde la
temperatura esté implicada, e.g. termofijacién (si hay otras
fibras quimicas), tintura, secado etc. La Figura 56 ilustra los
resultados analiticos después de someter a los mismos filamentos

a un ensayo DTMA [23].
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Figura 56. DIMA en filamentos de elastolefina y elastano



El andlisis  termogravimétrico para los  filamentos  de
elastolefina, como se ha comentado (2.3.13.2), refleja una caida
inicial del modulo a baja temperatura (aproximadamente a los
75°C), como indicativo de la fusién de los cristales micelares.
En el caso de los filamentos de elastano el comportamiento es
diferente. El médulo permanece relativamente estable hasta los
175°C, hecho que indica que no ha habido una reorganizacién
estructural significativa hasta alcanzar dicha temperatura.
Superados los 175°C el médulo decae rdpidamente como indica la
pendiente, de manera que es esperable que el filamento pierda
también su integridad mecdnica rdpidamente. El andlisis
termogravimétrico o TGA, mide la variacién en peso que sufre la
muestra al incrementarse la temperatura a la que se somete. Las
pérdidas en peso pueden deberse a evaporaciones, oxidaciones y
descomposiciones de la materia. Los elastanos a partir de 150°C
aproximadamente empiezan a degradarse mientras que los filamentos
de elastolefina permanecen inalterables hasta temperaturas

cercanas a los 220°C (Figura 57).
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Figura 57. TGA de varios filamentos de elastolefina y elastano



Los resultados del DIMA y del TGA tienen importantes
implicaciones. Por un lado muestran que los filamentos de
elastolefina aun cuando sufran la fusién de los cristales sobre
los 75°C, la integridad de los mismos se ve inalterada hasta
aproximadamente los 220°C justificado por la reticulacién en la
macromolécula tal y como se explicé anteriormente. Por otro lado
los resultados también muestran que a partir de los 150°C los
elastanos empiezan a sufrir cambios estructurales y en especial

pérdidas a nivel de integridad mecdnica a partir de los 175°C.

Si como se ha explicado en este mismo apartado se hace necesario
en el caso de los elastanos llegar hasta el mdaximo punto de
termofijacién posible (aprox. 190°C) con el fin de evitar
defectos de calidad, se llega pues un conflicto puesto que la
integridad del elastano se verd seriamente comprometida. EIl
problema se hace todavia mas acusado cuando por motivos de costes
las empresas acabadoras aceleran procesos como el de
termofijacioén, lo cual supone incrementar mds la temperatura con
el fin de que las fibras o filamentos quimicos acompanantes, como
muy comunmente pueda ser el poliéster, queden los mdas

termofijados posible.

La Figura 58 muestra dos fotografias tomadas bajo microscopio
6ptico de dos filamentos, uno de elastolefina y el otro de
elastano [22]. Ambos fueron sometidos simultdéneamente a la accioén
del calor durante 3 minutos y a una temperatura de 220°C. Al cabo
de este tiempo el filamento de elastano resultdé completamente

desintegrado como se aprecia en la fotografia de la derecha



mientras que el de elastolefina todavia conservaba su integridad

(A la izquierda ambos filamentos antes del tratamiento).

Figura 58. Fotografias de filamentos de elastolefina y elastano sometidos a

temperatura

2.3 17. 3 Modelo del comportamiento durante el proceso textil

La Figura 59 ilustra de manera esquemdtica la evolucién en la
morfologia de los polimeros de elastolefina (derecha) y elastano
(izquierda) antes y después de superar las temperaturas criticas

especificas para cada material.

Los bloques cristalinos tipicos en la morfologia del elastano
permanecen invariables siempre que las temperaturas no superen el
intervalo de temperaturas de 150°C a 170°C. Como se ha comentado
en 2.3.17.2, a partir de 150°C ya empiezan a producirse
descomposiciones en la macromolécula de poliuretano y sobre los
170°C las propiedades mecdnicas comienzan a modificarse de manera
importante hasta llegar al punto en el que el material pasa a

fluir debido a la falta de cohesién molecular.
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Figura 59. Modelos cristalinos de la microestructura de las elastolefinas vy

elastanos bajo temperatura

En el caso de las elastolefinas, a temperaturas inferiores a los
50°C coexisten los cristales micelares y las reticulaciones o
“crosslinks” que ofrecen cohesién mecdnica a la estructura.
Superados los 50°C los cristales funden y cerca de los 70°C
prdacticamente todos han desaparecido. Superada esta temperatura y
hasta los 225°C tnicamente estdn presente los “crosslinks”
responsable de mantener la respuesta mecdnica invariable. Como se
ha comentado anteriormente, si se produjese un enfriamiento, los
cristales micelares volverian a formarse aunque con diferencias
con respecto a las caracteristicas iniciales en la materia

original.

La hipdétesis queda pues lista para ser probada en los términos de
la durabilidad o supervivencia de los filamentos de elastolefina
una vez forman parte de tejidos para indumentaria profesional,
donde llegan a alcanzarse temperaturas de hasta 216°C en algunos
procesos como el de tintura termosol. En otros casos los procesos

repetidos de lavado y secado bajo condiciones extremas tanto en



cuanto a temperatura como en relacién con los agentes quimicos
utilizados supondrdn también factores criticos de valoracién de

la durabilidad.



2.4 Estado del arte en la produccion de tejidos para uso

profesional

2.4.1 Clasificacién de las prendas destinadas a uso

profesional

Segun la literatura relacionada con las prendas de uso
profesional, son varias y distintas las clasificaciones en las
que el mercado podria quedar divido. La clasificacién mds
ampliamente aceptada y especialmente soportada por el mismo
mercado, se entiende proveedores de tejido y manufactureros de
prendas, supone dividido todo este grupo de materiales segun la
aplicacién especifica a la que estd destinada la prenda [24]. Asi

pues la clasificacién queda como sigue:

A - Ropa profesional de uso general

Al - Clase azul
Mayoritariamente este grupo estd constituido por prendas
destinadas a operarios de la industria pesada y manufacturera asi

como para personal técnico con profesiones liberales

Prendas tipicas de este grupo son los monos, petos y uniformes.

(Figura 60).



Figura 60. Prendas de uso profesional de clase azul

A2 - Clase blanca
Este segmento engloba a todas aquellas prendas dirigidas a
empleados de centros hospitalarios y en general de las

profesiones relacionadas con la salud y la industria alimentaria.

Ejemplos tipicos de este grupo son las batas y casacas médicas y

los uniformes blancos de los chefs. (Figura 61).



Figura 61. Prendas de uso profesional de clase blanca

B - Ropa profesional de uso corporativo

B1 - “Career wear”
El termino anglosajon referido arriba engloba a aquellas prendas
utilizadas por personal de oficinas y todas aquellas profesiones

donde existe relacién con clientes.

Suelen encontrarse en este grupo por ejemplo los trajes,
pantalén—americana o falda—americana de empleados de la banca,

azafatas. Se incluyen también las camisas y blusas. (Figura 62).



Figura 62. Prendas de uso profesional ”career wear”

B2 - “Casual wear”
Este grupo de prendas es compartido por los empleados del grupo

anterior aunque el cariz que toma el diseno es mds “de calle” .

Ejemplos incluidos en esta drea son los pantalones tipo “Chino”
o “Dockers” 'y los polos utilizados por profesionales del

turismo y logistica. (Figura 63).



Figura 63. Prendas de uso profesional “casual wear”

C - Prendas de proteccion personal

Se incluyen en este grupo de prendas todas aquellas con
funcionalidades especificas relativas a la seguridad de los
operarios que las visten y que previamente a su comercializaciodn
deben ser certificadas por organismos independientes pues estdn
sujetas a estrictas normativas en lo que se refiere a sus

prestaciones.

Citar como ejemplos, las prendas resistentes al fuego para
bomberos y los monos utilizados por el personal medico en las

salas de operaciones. (Figura 64).



Figura 64. Prendas de uso profesional de proteccién personal

2.4.2 Andlisis del mercado europeo de las prendas de uso

profesional

Los datos que se mostrardn en este punto estdn basados en los
informes de mercado mds recientes publicados por Frost&Sullivan y

Just Style para el mercado europeo [24][25]

Como resumen puede decirse que las caracteristicas principales de

este mercado en el momento actual son:

- Se trata de un mercado maduro con mds de cincuenta
millones de usuarios
- Su crecimiento es firme y constante de alrededor del 2%

anual (2,2% después del 2008)



- La previsién en cuanto a la tasa media de crecimiento en
el periodo entre el 2005 y el 2012 es del 2,9%. Figura
65.

- Los ingresos en el ano 2008 alcanzados fueron de 1444
millones de €

- Se prevé una competencia feroz a partir de este momento

- Las empresas mds importantes se prevé que crezcan a un
ritmo mayor de lo que lo hard el mercado

- Se prevé una demanda de prendas de uso profesional con
mayor aportacién de diseno y valor anadido

- Gran predominancia de productos de gama muy baja o muy
alta y poca generaciéon de negocio en los productos

intermedios
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Figura 65. Prevision de ingresos del mercado europeo de prendas de uso

profesional 2002-2012

Debido a las implicaciones que pudiera haber en la presente
investigacién cabe destacar de entre todos los puntos anteriores

el relacionado con la demanda de prendas con mayor diseno y valor



anadido. Tal y como reporta Frost&Sullivan [24] una gran cantidad
de los usuarios de ropa de trabajo estd dispuesto a desembolsar
una cantidad de dinero adicional por articulos que de alguna
manera les “ayuden” en el desarrollo de sus tareas cotidianas
en el trabajo. Algunos ejemplos de ese tipo de “ayuda” que se
mencionan en el informe son: tejidos absorbentes de la humedad,
antimicrobianos, lavables en condiciones agresivas y confortables

desde un punto de vista sensorial

No obstante existe todavia una reticencia por parte del
consumidor a la hora de realizar el desembolso extra puesto que
en muchos casos las “promesas” ofertadas por los fabricantes
han sido de corta duracién y en algunas ocasiones nulas. Las
prendas de wuso profesional tradicionales que se han venido
manufacturando hasta el momento se caracterizan por unas lineas
de diseno rigidas y muy limitadas. Desde hace unos pocos anos ha
habido una tendencia de crecimiento al alza en las prendas de uso
profesional con elevado componente en moda motivado por el hecho
de que los usuarios ya empiezan a no aceptar prendas pasadas de

moda o poco favorecedoras

Es una verdad ampliamente reconocida que la demanda de prendas
profesionales tradicionales esta decayendo. Los consumidores
desean tener una buena apariencia aun vistiendo sus uniformes de
trabajo y en muchos casos si no es asi no los van a adquirir tal
como reporta el informe de Frost&Sullivan: “ ..El mono
tradicional azul estd perdiendo terreno rapidamente a favor de
combinaciones pantalon—-cazadora con mucho mds estilo, mds y

mejores colores y con menos apariencia tipo empleado. Los



operarios desean poder salir fuera del centro de trabajo a la
hora de la comida vistiendo su uniforme de trabajo sin tener que
sentir cilerta vergiienza por desentonar con el resto de
personas. .. El mono de trabajo tiene una apariencia pasada de moda
que ademds conlleva consigo una serie de connotaciones sociales,
tales como operarios poco capacitados y con salarios bajos. Todo
esto evidentemente va en total desacuerdo con los trabajadores y

»

trabajadoras de hoy en dia...

Este punto es de vital importancia puesto que si la supervivencia
en este mercado tan feroz desde un punto de vista competitivo
redirige los productos hace mayores y mejores funcionalidades y
diseno, y en especial hacia un confort real y perceptible por el
usuario, es asumible el afirmar que puede existir un mercado real
para el terreno de prendas de uso profesional eldsticas. Este
aspecto justifica pues las investigaciones del presente trabajo
en la medida en que resultados positivos ayudarian a la
reactivacién del consumo de este tipo de productos al ofrecer
nuevas posibilidades a los productores y mayor satisfaccién de la

demanda existente y que se prevé.

2.4.3 Tendencias por tipo de producto

Segtin Frost&Sullivan [24] y tal y como se refleja en la Figura
66, en el 2005 las prendas de uso profesional de tipo general
abarcaban cerca del 53% del total de ventas y el 51% de los

ingresos totales. La previsién para el 2012 y para el mismo tipo



de productos supone un ligero descenso de manera que generarian

el 47,5% de las ventas y el 45% de los ingresos totales

En el caso de las prendas de uso corporativo, y también en el
2005, las ventas eran del 40,9% y los ingresos el 41,1% del
total. Las previsiones para el 2012 son mds favorables de manera
que las ventas ascenderian hasta un total del 46.9% del total y

los ingresos al 47, 6%.
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Figura 66. Porcentaje de ingresos por ventas en Europa por tipo de producto

Dentro del tipo general, la cuota de mercado entre las clases
azul y blanca queda distribuida tal como indica la Figura 67

para los anos 2005 (real) y 2012 (previsién).
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Figura 67. Cuota de mercado de las prendas de clase azul y blanca en Europa.

2005 y 2012.

Como se observa, la demanda de prendas de clase azul, se
recuerda: indumentaria para la industria pesada y manufacturera
en general, disminuye de acuerdo con la previsién para el ano
2012. La justificacién puede encontrarse en la constante
disminucién del numero de empresas de fabricacién localizadas en
la Europa occidental y que progresivamente se han ido trasladando

a paises de otros continentes donde la mano de obra es mds

barata.

Por el contrario, la demanda de prendas de clase blanca se prevé
que va a ir en aumento. El envejecimiento progresivo de la
poblacién en 1la Europa occidental daria respuesta en este
sentido, y si esto es asi se vaticina un aumento en el numero de
los centros médicos y asistenciales para este segmento de la

poblacién y por lo tanto en la cantidad de profesionales en esta

drea.



Cabe decir también que el nivel de vida en Europa en general va
en aumento, las actividades de ocio van en aumento también y por
lo tanto la generacién de negocio en el drea del turismo se ha
incrementado en consecuencia. Esta situacién implica pues un
consumo mayor de prendas blancas en las dreas de hosteleria y

restauracion.

El hecho de que se reportase la evolucién del volumen de negocio
en las prendas de uso profesional de tipo general se justifica en
la importancia que este mercado tiene especialmente en Europa y
también en el mercado norteamericano aunque este no se ha tratado
en el presente trabajo. Vista la importancia econdémica que este
tipo de productos supone queda también razonada la decisién de
estudiar los tejidos de uso profesional de clases azul y blanca

en la actual investigacioén como se verd mds adelante

2.4.4 Andlisis de la distribucién

La distribucién en el mercado europeo de las prendas de uso
profesional en el 2005 se realizé tal y como se refleja en la

Figura 68 y como ha reportado Frost&Sullivan.
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Figura 68. Andlisis de la distribucién de las prendas de uso profesional en

Europa. 2005.

Se consideran ventas directas aquellas prendas adquiridas
directamente de la empresa manufacturera, incluyéndose en este
grupo también las ventas correspondientes a los contratos por
subasta de los uniformes. En la venta a través de distribuidor se
consideran aquellas prendas que han pasado del fabricante a una
segunda mano, o distribuidor, que es quien finalmente las vende.
La opcién leasing es aquella en la que la empresa usuaria alquila
las prendas, y generalmente contrata también su mantenimiento,
durante un periodo de tiempo determinado sin tener que comprar

esta dicho material.

El canal de venta a través de la distribucidén y la venta directa
se prevé que disminuird alrededor de un 1% individualmente para

el 2012 mientras que la contratacién via leasing se incrementard



en dos puntos porcentuales hasta conseguir una cota del 20% de

negocio.

2.4.5 Requisitos para tejidos eldsticos de uso profesional

2.4. 5. 1 Requisitos relativos al proceso productivo: tintura

termosol

Los productores de tejido para prendas de wuso profesional
prefieren el proceso de tintura termosol por varios motivos que
se mencionaran seguidamente, aunque de todos ellos el de mayor

peso es el econédmico.

Los tejidos destinados a la produccién de prendas para uso
profesional no estdn ligados a los cambios estacionales, y por lo
tanto a los requisitos establecidos por la moda. Esto hace que un
mismo modelo o estilo de tejido pueda sustituir durante varios
anos en el mercado. Tal y como también se ha comentado
anteriormente, el proceso productivo desde el diseno pasando por
la seleccién de fibras hasta la tintura y el acabado se ve

altamente afectado por aspectos econdémicos

La competicién entre fabricantes es feroz lo que hace que los
precios sean cada vez mds bajos con el fin de poder adjudicarse
las subastas que las grandes companias lanzan a la hora de
realizar los contratos de compra de prendas de uso laboral para
sus empleados. Por otro lado se requiere un stock elevado de

materia prima tanto de tejido en crudo como acabado por parte del



proveedor, ya que las empresas confeccionistas realizan pedidos
de material en cantidades muy elevadas asociados a tiempos de
entrega muy cortos, en especial para actividades comerciales tipo
“renting” . No es de extranar el ver en los almacenes de
proveedores de tejido, stocks de un mismo articulo de cantidades
cercanas al medio millén de metros para cada uno de los articulos

que tienen contratados en concepto de “renting”

Todo ello hace que el estudio en la reduccién de costes sea algo
prioritario y de gran importancia para la subsistencia de las
empresas manufactureras. Uno de los aspectos importantes se
centra en el proceso de preparacién, tintura y acabado. Se
prefieren los procesos a la continua, rdpidos, sencillos de
manipular y donde es posible proceder a la tintura de varios
centenares de miles de metros de un mismo tejido en turnos

consecutivos.

Klier [26] en un reciente estudio detallado comparé los costes de
produccién totales (incluyendo costes de materias primas) de un
tejido rigido comercial para uso profesional sometido a tres
procesos diferentes de tintura: el primero tintado en jet, el
segundo mediante proceso termosol y finalmente el tercero tintado
en plegador. Los costes correspondientes asociados fueron de
3,11€/m, 2,89€/m vy 3,29€/m. Queda de esta manera justificado el
hecho de porque los productores de tejido para uso profesional

prefieran el proceso de tintura por termosolado.



2.4. 5.2 Termosolado de tejidos eldsticos: problemas de calidad

asoclados a la temperatura

Durante el proceso de termosolado los colorantes dispersos son
fijados en las fibras de poliéster a temperaturas entre 200°C y
225°C durante un tiempo aproximado de 30 a 60 segundos. Es muy
importante en este proceso que el sustrato textil este sometido a
la misma temperatura en toda su anchura, ya que si se produjesen
fluctuaciones en la temperatura muy probablemente estas darian
lugar a diferencias de color posteriormente visibles en el

tejido.

Dentro del apartado textil correspondiente a los textiles para
uso profesional, es bien conocida la inaptitud de los filamentos
de elastano como medio para dotar a los tejidos de elasticidad
Son varios los problemas de calidad asociados a la temperatura,

ya sea del bano de tintura o de termofijado.

No ocurre asi con los poliésteres eldsticos, PBT, PTT y EME. Es
factible desde un punto de vista técnico el proceder a un acabado
de los tejidos dentro de los mdrgenes de calidad aceptados por el

mercado.

En el caso de tejidos eldsticos con contenido en EOL, y sobre la
base de lo que el fabricante reclama, parece en principio posible
el someter al filamento eldstico a temperaturas elevadas sin que

vaya este punto en detrimento de la calidad del sustrato textil.

Irregularidades de tintura:



El proceso de fijacién tiene por objetivo el originar y favorecer
la difusién del colorante en el interior de la fibra por medio de
temperaturas elevadas. Cuanto mayor sea la temperatura no
Unicamente serd mayor el rendimiento en la tintura sino en la

fijacién de las moléculas de colorante en el sustrato textil.

Es bien sabido que los elastanos deben ser fijados térmicamente y
que dicha temperatura no debe superar los 195°C para evitar de
esta manera su destruccién. Queda pues comprometido el proceso de
tintura termosol debido a esta limitacién térmica que presentan
los filamentos de EL. No obstante algunos productores han
decidido aceptar los riesgos y seguir trabajando con elastanos a
baja temperatura. Las reclamaciones de calidad, ndmerosas vy
cuantiosas, no se han hecho esperar debido a migraciones del
colorante que han dado lugar a efectos de doble cara, barrados,

dicroismo, etc.

Otro problema anadido con relacién a los elastanos deriva del
efecto de termomigracién que se produce durante los procesos
posteriores a la tintura y almacenamiento en aquellos tejidos
elasticos con contenido en EL. Por un lado cabe decir que los
filamentos de elastano contienen ensimajes con base de silicona

que mejoran su elasticidad.

Por otro lado existe una elevada afinidad entre los elastanos y
los colorantes dispersos. Los filamentos de EL tienden a absorber
pues colorante. Este proceso ademds se ve favorecido por elevadas
temperaturas y muy en especial por la presencia de

transportadores quimicos. Aunque la labilidad es elevada, los



enlaces colorante-fibra que se forman son muy débiles y bajo
ciertas condiciones son fdcilmente destruidos provocando la
desorcion de las moléculas del colorante que ademds se ve
favorecida por los ensimajes de silicona quienes las transportan

a la superficie del filamento.

En los procesos posteriores a la tintura y por efecto de la
temperatura dichas moléculas no fijadas quedan parcial e
irregularmente adheridas al sustrato textil presentando muy baja
solidez dando pues lugar a posteriores indeseados defectos de

calidad por imperfecciones en la tintura.

Los productores de colorantes han intentado dar soluciones a sus
clientes en este sentido. Dichas soluciones [27] se basan
principalmente en la modificacién de los pardmetros de los
procesos de tintura: seleccion  de  colorantes, tiempos,
temperaturas, velocidades, intensificacién de procesos como el
lavado final etc., asi como en la adicién en los diferentes banos
de auxiliares quimicos especificos para el caso. Estas
aportaciones técnicas ademds de que en la mayor parte de los
casos encarecen el producto final, tampoco eliminan en su

totalidad el problema que presentan los filamentos de elastano.

Cabe ahora pues determinar si este efecto indeseable también se
produce con los filamentos de EOL, ya que si se diese el caso,
los convertirian también en no aptos para tejidos de uso
profesional donde mayoritariamente se llevan a cabo tinturas por
termosolado. La hipdtesis de partida es que los filamentos de EOL

no absorben colorante disperso, y si lo hacen, es tan pequena la



cantidad que los defectos de calidad por termomigracién se

consideran nulos.

Elastolefina

Figura 69. Fenoémeno de sorcién—desorcién de colorante disperso en filamentos de

EL y EOL

Irregularidades en el ancho final de acabado:

Desgraciadamente dentro del proceso textil se hace muy dificil
conservar la reproducibilidad de los resultados aun cuando los
pardmetros de las maquinas han sido ajustados de manera repetida.
Dentro de los procesos textiles a elevadas temperaturas vy
velocidades relativamente altas el riesgo de  obtener
fluctuaciones se acentua. Tal es el caso de la fijacién térmica
dentro de la tintura termosol. Este hecho en concomitancia con la

necesidad de fijacién térmica de los elastanos da origen a



variaciones en las dimensiones del tejido acabado. Este tipo de
defectos no uUnicamente se ha detectado dentro de una misma pieza
de tejido sino en partidas o lotes del mismo material pero que
han sido procesadas en momentos distintos. Se adivina que
asociado a este defecto estd la aparicién de barrados debido a la
variabilidad de la densidad de la materia en el tejido cada vez

que aparecen desviaciones en el ancho del mismo.

Serd pues uno de los objetivos del presente trabajo el validar la
hipdtesis de la supervivencia del filamento de EOL frente al
proceso de termosolado, de manera que las propiedades mecdnicas y
de tintura del tejido no se vean alteradas. (Punto 3. 1.2). Se
elaborard un sustrato textil monoeldstico con contenido en EOL
tipico para uso profesional, sometiendo este a un proceso de
preparacion, tintura por termosol y acabado tipico para este tipo
de tejidos. La construccion del tejido serd representativa de
cualquier producto comercial destinado a prendas de uso
profesional de tipo general y de clase azul. Se procederd también
en la parte experimental al estudio del comportamiento Individual
de los filamentos eldsticos de EOL y EL aislados al ser sometidos
a elevadas temperaturas. (Punto 3. 1.1.2). De esta manera se
tratard también de validar y encontrar la causa raiz de la
aptitud de los filamentos de FEOL frente a procesos de tintura
termosol asi como de la no-idoneidad de los filamentos de EOL

para el mismo uso.



2.4. 5. 3 Requisitos relativos al ciclo de vida del producto.

Durabilidad.

Posteriormente en el siguiente punto, 2.4.5.4, se describirdn en
detalle cuales son los requisitos de calidad que determinaran si
un tejido es optimo para ser usado en prendas de uso profesional

o bien ser desechado para este tipo de aplicacién.

Se comprobard asi mismo que para algunas de las caracteristicas
propias del sustrato textil se realiza la medicién sobre el
tejido acabado a la recepcién mientras que en otras ocasiones los
tests de laboratorio se realizaron posteriormente a cierto numero
de lavados y secados de la materia objeto a andlisis. Este
proceder queda justificado por la durabilidad que es exigida a
los textiles destinados a wuso profesional. Es aceptado
ampliamente por los manufactureros de ropa de trabajo un periodo

de vida util del producto de tres anos

Si bien las empresas que dotan a sus empleados de indumentaria de
trabajo lo hacen de manera periddica aproximadamente cada ano, se
supone que dichas prendas se verdn sometidas tanto a un uso como
a un mantenimiento mds agresivo que las prendas convencionales,

de ahi los tres anos anteriormente mencionados

Con el fin de validar la durabilidad del tejido y previo a su
lanzamiento comercial al mercado, las empresas fabricantes
someten estos sustratos a ciclos repetidos de lavados y secados
con el fin de simular el ciclo de vida de sus productos y de esta

manera comprobar el grado de supervivencia de los mismos. ETSA,



uno de los lobbys mds importantes europeos dentro de las
asociaciones relacionadas con los tejidos para uso profesional
recomiendan los procedimientos de lavado y secado establecidos en
la norma ISO 15797:2002-Procedimientos de lavado y secado
industriales para el andlisis de prendas de uso profesional [28]

Hohenstein Institutes asi también lo recomienda [29] en sus
requisitos de calidad para prendas cuya gestién comercial es a
través del renting. En la Tabla 6 se resumen los ocho programas

de lavado y los dos de secado que dicha norma recoge

Tabla 6. Programas de lavado y secados establecidos en la norma ISO 15797:2002

N° de programa Temperatura

. seglin sustrato fluido, (°C)
Descripcion
Tabla 1- Procedimiento de lavado para prendas
blancas de trabajo y/o con adornos coloreados 1. Algodén 75
altamente alterables — Blanqueado con dcido
peracético 2. Poliéster—algodén 75
Tabla 2- Procedimiento de lavado para prendas 3. Algodén 85
blancas de trabajo — Blanqueado con cloro 4. Poliéster-algodén 75
Tabla 3—- Procedimientos de lavado para prendas
blancas de trabajo y/o con adornos coloreados 5. Algodoén 85
altamente sensibles — Blanqueado con agua
oxigenada 6. Poliéster—algodon 85
Tabla 4- Procedimiento de lavado para prendas de 7. Algodoén 85
lavado coloreadas 8. Poliéster—algodén 75
Proceso de secado A en secadora 90
Proceso de secado B en tunel de secado 155

De acuerdo con los resultados obtenidos por Verdu et.al.,
[30][31], las normas de andlisis que se mencionaran en el
siguiente apartado utilizadas para validar los requisitos de
calidad de los tejidos de uso profesional se verdn ligeramente

modificadas en dos direcciones:



1.-en el caso de que la norma haga referencia a lavados previos
al andlisis del tejido, dichos lavados se realizaran segun la
norma ISO 15797:2002 y no segun otros procedimientos que en la
mayoria de los casos hacen referencia a lavados de tipo

domestico.

2.—en cuanto al numero de ciclos de lavado y secado especificados
por la norma previo al andlisis del tejido, también se verdn
alterados, en este caso al alza con el fin de considerar siempre

el caso mds desfavorable.

Todas estas alteraciones de la norma estdn siempre dirigidas a
validar la durabilidad de los tejidos. Las empresas proveedoras
de tejido y prendas para uso profesional tienen una preocupacion
insistente con relacién a la posible pérdida de prestigio
motivada por suministros de producto de baja calidad, lo que les
haria perder indiscutiblemente parte del mercado que hasta ahora
tenian. En el caso de las prendas de trabajo existe casi una
confianza “a ciegas” en aquellos suministradores que han estado
proveyendo materiales en los cuales la cantidad de reclamaciones

ha sido minima.

Hay otro punto importante y que estd relacionado con las empresas
de renting. Cada vez que una gran empresa decide comprar
indumentaria de trabajo para sus empleados y opta por la opcidn
de renting, el desembolso econémico es extremadamente elevado.
Por este motivo las empresas de renting proveedoras deben
asegurarse que sus productos ofrecen estdndares de calidad

excelentes y muy en especial aquellos que hacen referencia a la



durabilidad. Los principales productores de tejido y prendas
sugieren un minimo de cincuenta ciclos continuados de lavado y
secado segun la norma ISO 15797:2002 con el fin de validar la
durabilidad de sus productos. Dentro de esta norma consideran
también el secado en tunel como el procedimiento mds adecuado
para el andlisis puesto que se realiza en condiciones extremas
para el producto textil, en este caso el vapor sobrecalentado a
mds de 150°C, condicién que dard si fuese el caso origen a

encogimientos en los tejidos.

Otro objetivo del presente trabajo serd pues la validacion de la
hipdtesis relativa a la durabilidad, es decir, a la conservacion
de las propiedades mecdnicas en los tejidos eldsticos con
contenido en EOL al final de su ciclo de vida (punto 3.1.3) .
Para la parte experimental se analizardn varios tejidos
comerciales con construcciones muy similares todos ellos
destinados a uso laboral y con composiciones de algodon y algodon
/' poliéster, tanto rigidos como monoeldsticos, elaborados estos
ultimos con filamentos de EOL, EL, EME y PBT. Las aplicaciones de
estos tejidos serdn para prendas de uso profesional de tipo
general, tanto de la clase azul como blanca. Los andlisis de
laboratorio tendrdn por objetivo la evaluacion de aquellas
propiedades mecdnicas del tejido relacionadas con el componente
eldstico introducido una vez se entienda superado el ciclo de
vida Util del producto, es decir, al final de cincuenta ciclos
consecutivos de lavado y secado siguiendo el procedimiento

indicado en la norma asociada al tratamiento Industrial.



2. 4. 5.4 Requisitos de calidad

Al igual que en el caso de la evaluacién de las condiciones de
durabilidad, también para establecer los requisitos de calidad de
un tejido apto para prendas de uso profesional se hace
imprescindible recurrir a los estdndares comerciales que
actualmente rigen el mercado y al igual que antes observar los

criterios impuestos para su aceptabilidad.

En la Tabla 7 se resumen los andlisis a realizar para validar la
aptitud de los tejidos para su uso como prendas de uso
profesional recomendados por The Dow Chemical Company [32],
Hohenstein Institutes [29], ETSA [28], DuPont [33] y en menor
medida otros fabricantes de tejido y prenda para ropa de trabajo.
Dicha tabla recoge los requisitos minimos para tejidos de calada
de algodén o algodén / poliéster, tanto rigidos como
monoeldsticos y de pesos comprendidos entre 150 y 400 g/m’. Se

entiende que la caracteristica eldstica es en sentido trama.



Tabla 7. Requisitos de calidad para un tejido monoeldstico de algodén /

algodén-poliéster apto para uso profesional

Analizar después
de lavados

Descripcion Direccién Norma Calidad alta
fuerza/peso>=2 y ¢ 50% algodén
. . . N > 400N
Resistencia a la urdimbre y ., —
rotura, (N) trama a la recepcién | fuerza/peso >= 1,8
’ IS0 13934: 1999 y >= 50% algodén
N > 380N
Alargamiento a la urdimbre y a la recepcion S 40%
rotura (%) trama
Resistencia al urdimbre v o0 4674 a1 a la recepcién > 30 N
rasgado (N) trama
Elasticidad, (%) trama ASTM D 6614-00, 15%—20%
Crecimiento, (%) urdimbre y 1,8Kg / ASTM 5y 50 <=an,
trama 3107
Estabilidad urdimbre y . +/= 4% < 50% algodén
dimensional, (%) trama 180 5077: 1987 5y 50 +/- 4, 5% >= 50% algodén
Pilling, (grado) 150 1294572’ 5000 5 grado 5.0 = 3.0
ciclos

>= grado SA 3.5 < 50% algodon
IS0 15487 :1999

Recuperacién de la arruga, (apariencia del 3 secado:
(grado) tejido AATCC tunel > grado SA
124:1973) 3.0 >= 50% algodén
secadora >= grado
SA 3.0

Resistencia a la abrasidn, 1S0 12947-1 5 > 40000 ciclos

(ciclos)

Determinacién resistencia al

enganchamiento de telas, ASTM 3939-08 3 grado >= 4

(grado)

Determinacién

resistencia al urdimbre v g0 1ag996-1 a la recepcién >80 N

deslizamiento de trama

costuras, (N)

En la tabla también aparecen las normas aplicables a cada
magnitud que desea medirse asi como los valores o6ptimos por
encima de los cuales se consideraria al tejido como de excelente

calidad para el uso en cuestion.

Cabe decir que los limites que aparecen en la tabla son los
aconsejables para aquellos tejidos cuyo destino sea la confeccién
de prendas que posteriormente han de ser comercializadas en
concepto de renting, y que como se ha dicho en pdrrafos

anteriores requieren estdndares de calidad mds exigentes



Es muy importante mencionar la importancia de analizar los
tejidos conforme a las normas recomendadas. No es que otras
normas no puedan ser aplicables, sino que para los estdndares que
se mencionan se han validado todos los requisitos de
reproducibilidad y repetibilidad estadisticamente necesarios a la
hora de establecer una norma como aplicable para la medicién de
una determinada magnitud y para un conjunto de especimenes
determinado [32]. La aplicacién de otras normas automdticamente
descarta la consideracion de los limites expuestos a la hora de

considerar a un tejido como optimo.

Otro aspecto importante a considerar es la realizacién de las
mediciones bien a la recepcién o bien al cabo de cierto numero de
lavados. Se recuerda que el procedimiento de lavado y secado se
ejecutara segin la norma ISO 15797:2002, “Procedimientos de
lavado y secado industriales para el andlisis de prendas de uso
profesional” , optando en todos los casos por el secado en tunel
puesto que es el caso mds desfavorable debido a la alta
temperatura en que se realiza el proceso (ca. 160°C). Este punto

va ha quedado claramente justificado en apartados anteriores

Unicamente mencionar en esta direcciéon la realizacién de los
andlisis de elasticidad y estabilidad dimensional al final de
cincuenta ciclos consecutivos de lavado. Se trata en este caso de
aplicar aquellas condiciones sobre el tejido que simulen la
completitud de su ciclo de vida, y en ese punto determinar dichas

propiedades mecdnicas muy fdacilmente alterables debido a los



tratamientos quimicos y a elevadas temperaturas como reporta

Verdu [30].

Hay que tener en cuenta que el componente eldstico no tiene
porque tener una influencia destacada en muchos de los pardmetros
listados en la Tabla 7. Tal es el caso por ejemplo de la
resistencia al enganchamiento en las telas. Para las magnitudes
de estabilidad dimensional, elasticidad y crecimiento se
realizardn ensayos repetidos al cabo de varios ciclos de lavado—
secado y al final de su ciclo de vida puesto que si que se trata
de dos aspectos mecdnicos de los tejidos muy altamente impactados
por la presencia de componentes eldsticos en su estructura

[32][34].

2.4. 5.5 Requisitos relativos al confort: equilibrio térmico en el

cuerpo humano

La temperatura del cuerpo humano se mantiene constante alrededor
del valor familiar de 37°C al equilibrarse la pérdida de calor
con la generacién del mismo. El equilibrio térmico en el ser

humano puede ser formalizado mediante la expresién ( 2):

M - Pex = H = Hres + Hcl £ AS

(2)

M, representa el consumo energético; Pex, es el trabajo mecdnico
externo ejercido; H, es el calor producido; Hres corresponde a la

pérdida de calor por la respiracién; Hcl, es la pérdida de calor



a través de la prenda y AS constituye la regulacién térmica del

cuerpo si la generacién y perdida de calor no se equilibran.

Si el equilibrio térmico no puede ser alcanzado hay que tener en
cuenta que o bien la condicién de exceso o bien de insuficiente
calor pudiera no ser tolerado a partir de cierto limite. Si ese
limite se excede se puede llegar al colapso, ya sea por un
sobrecalentamiento o en el otro extremo por hipotermia. Por lo
general el equilibrio térmico del cuerpo humano se da gracias a
los mecanismos de regulacién propios de éste, como puedan ser la
vasoconstriccién o dilatacién capilares y por la evaporacién del

sudor.

2.4 5.6 Requisitos relativos al confort . estrés térmico y

confort

Muchas de las inaptitudes de los tejidos para uso profesional, en
especial los destinados a prendas de proteccidén personal, pueden
asociarse al estrés térmico y por consiguiente a la sensacién de
disconfort resultante que aprecia el usuario por la voluminosidad
y extremo aislamiento térmico de las prendas de seguridad. La
necesidad adicional de dotar a la prenda de barreras especificas,
por ejemplo ante ataques de tipo quimico o bioldégico toda
incrementan aun mds el reto de producir prendas de proteccidn
personal que a la vez sean confortables, sin ir estas ultimas
soluciones en detrimento de la seguridad. El impacto que la
prenda de uso profesional ejerce sobre el estrés térmico depende
de cuanto afecta esta en la transmisién de calor entre el usuario

y el ambiente en el cual desarrolla su trabajo. La



transpirabilidad, o permeabilidad al vapor de agua de la prenda,
pueden afectar de manera considerable la evaporacién de la
humedad presente en la piel del cuerpo y por lo tanto el

intercambio de calor.

El peso de la prenda, su rigidez, voluminosidad y otros aspectos
relativos a su construccién podrian llegar a incrementar incluso
la generacion de calor en casos por ejemplo cuando el usuario
pueda estar ejerciendo un trabajo que demande un esfuerzo
considerable. Este es le caso de los equipos de emergencia,
bomberos, militares etc.,. El estrés térmico se ha convertido
pues en un factor de riesgo en ciertas profesiones ya sea por el
tipo de trabajo ejercido o bien por las condiciones ambientales
especiales en las cuales se realizan las operaciones, en especial

el calor elevado combinado con una humedad también destacable

Tal y como reportaron Yoo y Barker [35], el objetivo prioritario
para analizar y evaluar el estrés térmico y el confort, es
proveer un método sistemdtico para la valoracién del impacto de
las prendas de uso profesional sobre ciertos indicadores del

estado de bienestar del cuerpo humano.

Se hace pues indispensable poder medir y evaluar estos factores
si se desea incluir el estrés térmico y el confort como
pardmetros de diseno en el desarrollo de prendas de trabajo, ya

sea para uso generalizado o para prendas de proteccién personal



2. 4. 5.7 Requisitos relativos al confort . definicion de confort

en el cuerpo humano

El confort humano es ausencia de dolor. Es un estado neutro. Es
un estado de placer donde coexiste una relacién de armonia entre
el ser humano y el ambiente que le rodea desde los puntos de
vista, psicolégico, fisiolégico y fisico. [36][37], es decir, (i)
confort termofisiologico y (ii) confort sensorial. El primero se
refiere a como el tejido disipa el <calor y la humedad
metabdlicos, mientras que el segundo esta relacionado con la
interaccién entre la prenda y los sentidos del usuario,
particularmente con la respuesta tdctil de la piel, la cual

incluye también la sensacién de humedad en esta.

El confort termofisiolégico tiene dos fases distintas:

- Durante el uso normal, el cuerpo genera continuamente lo
que se ha venido a llamar una perspiracioén insensible. Se
alcanza asi el estado de equilibrio en el que los flujos
de calor y la humedad creados son gradualmente disipados
para mantener la termorregulacién y asi el confort
térmico. La prenda se convierte de esta manera en parte

sistema termoregulatorio en el estado estacionario.

-  En condiciones mds extremas se producen pulsos de sudor
moderado o excesivo causados estos o bien por un ejercicio
fisico considerable o bien por unas condiciones climdticas
externas extremas. En este caso se produce una

perspiracién sensible, es decir, detectada por el cuerpo



humano, el sudor es pronunciado y debe ser rdpidamente
“gestionado” por la indumentaria. Esta propiedad de
“gestion  del sudor” es también muy importante en

términos de confort sensorial y termoregulatorio.

Es pues de gran importancia la evaluacién de las propiedades
relativas al transporte del calor y temperatura en ambas
posibilidades en las que se puede encontrar un operario que esté
utilizando prendas de uso profesional, es decir, en estado de
equilibrio donde las tareas requieren un esfuerzo limitado y en
condiciones extremas donde las condiciones ambientales se alejan
de la normalidad y/o el trabajo requiere de un sobreesfuerzo por

parte del usurario.

El confort sensorial mayoritariamente viene determinado por la
estructura del tejido y en cierta medida por el transporte de la
humedad y la capacidad de almacenamiento de esta. Se asocia como
se ha dicho con las sensaciones de contacto con la piel y a
menudo se describen estas en términos por ejemplo de suavidad,
tersura, picor, enganchamiento, caida, etc., [38]. Estos
pardmetros descriptivos pueden ser relacionados con ciertas
propiedades mecdnicas 'y superficiales mensurables en el
laboratorio tales como: numero de fibras superficiales y puntos
de contacto, tendencia a la adherencia sobre superficies humedas,
capacidad de absorcién, rigidez a la flexidén, resistencia a
esfuerzos de traccién y cizallamiento, etc. Todas estas
propiedades mayoritariamente vienen determinadas por @ las
caracteristicas de las fibras, hilados y de construccién del

tejido ademds de su acabado. También hay que tener en cuenta la



influencia de la parte final del proceso textil, es decir, del

diseno de la prenda, su corte y confeccidn.

Con relacion a las propiedades de confort anteriormente
mencionadas, una parte Importante de los objetivos del presente
trabajo irdn dirigidos a la validacion de la hipdtesis que afirma
que las prendas eldsticas de uso profesional con contenido en
filamentos de EOL presentan mejores aislamientos térmicos y mejor
transpirabilidad que los tejidos rigidos y aquellos eldsticos
elaborados con poliésteres modificados. Se validara también Ila
hipotesis que afirma que los mismos tejidos con presencia en EOL
asi mismo ofrecen propiedades sensoriales superiores a los
competidores mencionados 1ineas arriba. Para la validacion se
analizaran varios tejidos comerciales de uso profesional de clase
general de tipo azul. Se incluirdn tejidos tratados con acabados
superficiales tipicos de las prendas de trabajo con el fin de
comprobar también que el comportamiento eldstico de los
filamentos de EOL no queda alterado por dichos tratamientos. £En
relacion con los andlisis de laboratorio se tendrd en cuenta lo
referido en los apartados 2.4.5.4 y 2.4 5.3 relativos a los
requisitos de calidad y de durabilidad necesarios en prendas de

uso profesional.



2.4.6 Estado del arte en la produccién de tejidos para EPI

en sala de operaciones

Dentro del grupo de prendas de proteccién personal se encuentra
toda la indumentaria especifica para salas de operaciones. Son
prendas utilizadas en ambientes de alto riesgo desde un punto de
vista de contaminacién biolégica. La transmisién de agentes
patégenos, virus y bacterias, tiene dos sentidos de circulacioén:
via paciente a profesional médico a través de la sangre
mayoritariamente y via profesional médico a paciente a través de

fluidos corporales, por ejemplo el sudor.

Se requieren pues tejidos con funcionalidades muy especificas:
efectos barrera y biocida fundamentalmente. Por otro lado la
mayor parte de las soluciones aportadas en este sentido van en
detrimento del confort por parte del profesional medico ya que
las prendas suelen ser bastante rigidas, dsperas al tacto y poco
permeables al calor y al vapor de agua. En relacién con el
confort sensorial mejorable a través de filamentos eldsticos hay

que decir que no existen hasta el momento prendas de este tipo.

Los elastanos fracasan debido a su poca durabilidad frente a los
ciclos de lavado, secado y esterilizacioén requeridos, realizados
ademds éstos en condiciones extremas como se verd mas adelante.
Tampoco hay en el mercado prendas eldsticas con poliésteres
modificados debido especialmente al elevado contenido en
poliéster eldastico necesario para conseguir un buen nivel de

confort el cual va en detrimento de la obtencién de prendas de



muy poco peso y con limitaciones en el contenido de fibras

naturales como el algodén mucho mds confortable.

Dentro del grupo de los textiles presentes en salas

operaciones se distinguen tres grupos principales:

de

Batas quiridrgicas: son productos utilizados por el
personal medico durante las operaciones y que tienen por
objetivo prioritario la proteccién frente a agentes

infecciosos

Sdbanas quirdrgicas: son productos utilizados en salas de
operaciones para cubrir al paciente y el instrumental y
protegerlos de esta manera frente a particulas
contaminantes presentes en la atmoésfera que en la mayoria
de los casos sirven de medio de transporte a agentes

infecciosos.

Trajes para salas con aire limpio: este tipo de productos
tiene la misién de minimizar el riesgo de la contaminacién
infecciosa en las heridas y cicatrices de los pacientes a
través del aire que circula en las salas de operaciones y
que transporta agentes patdgenos alojados en las escamas
de la piel que se desprenden por la accién del roce o el

movimiento.



2.4. 6.1 Evolucion del Mercado de los tejidos para salas de

operaciones

La generacioén de negocio dentro del drea de los tejidos para sala
de operaciones ha progresado en constante aumento en el periodo
comprendido entre el 1999 y el 2008 donde la tasa de crecimiento

media fue del 5, 8% [39]
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Figura 70. Evolucioén del volumen de ventas global de prendas para salas de

operaciones.

El volumen de ventas ascendié del ano pasado a un total de 406
millones de €. Si bien se trata de un nicho dentro del universo
de los textiles, si que hay que decir que se trata de productos
con un alto valor anadido ademds de que su uso va a ser todavia
mas generalizado de lo que es hoy en dia debido al aumento en el
nivel de vida de los ©paises poco desarrollados. Estas
apreciaciones motivan a las empresas productoras de tejidos
especiales, (funcionales), a considerar a los textiles para salas

de operaciones como oportunidades de presente y de futuro nada



despreciables. De hecho los mayores productores de textiles
técnicos, se entiende aquellos que producen prendas de proteccion
personal, ofrecen en su cartera de productos ya este tipo de

aplicaciones.

2.4.6.2 Distribucion segiin tipo de producto

Segtin reporta Fembacher [40] la produccién de los tejidos para
uso en salas de operaciones en la actualidad se distribuye como

se indica en Figura 71.
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Figura 71. Distribucién en el mercado europeo de los textiles quirturgicos mds

relevantes

Como se puede comprobar, y desde el punto de vista de
construccion del tejido, las telas no tejidas y los tejidos de
calada comparten el mercado casi a la par, aunque son los tejidos
de calada quienes tienen la mayor participacién, aproximadamente
el 60% del total. Las telas no tejidas son utilizadas para
aquellas prendas de un solo uso, es decir, una vez que se ha

realizado la intervencioén quirurgica dichas prendas son separadas



en contenedores especiales para ser posteriormente incineradas.
En el caso de los tejidos de calada, de coste obviamente mds
elevado que los productos anteriores, también después de las
operaciones se depositan en receptdculos especiales destinados
para este propdsito, para posteriormente ser enviados a las
lavanderias donde se procederd a su lavado, secado, desinfeccién
y esterilizado antes de volver a ser devueltas otra vez al
hospital para su uso. Este tipo de prendas se dice que pertenecen

al grupo de las reutilizables

2.4.6. 3 Andlisis econdmico:  productos  reutilizables ante

productos de un solo uso

Uno de los dilemas en que se encuentran muchos centros
hospitalarios es la decisién de optar por prendas quirurgicas
reutilizables o bien de un solo uso. Hay muchos factores a tener
en cuenta a la hora de tomar el ultimo fallo. El estudio mds
pormenorizado al respecto realizado hasta el momento a nivel

europeo es el trabajo de Giinther et.al., [41] en el ano 2005

Giinther realizé un modelo a partir de una gran cantidad de
variables que intervienen en los costes para cada tipo de
producto como por ejemplo: inversién inicial en prendas de un
solo wuso, infraestructura necesaria, recogida e incineracion,
impacto medioambiental, costes de productos quimicos, agua,
recursos humanos y maquinaria para los reutilizables etc. Para la
obtencién del modelo se extendié la investigacién a veintiun

hospitales, con 1300 camas aproximadamente y cuatro institutos



médicos en Alemania. El presupuesto total de estos centros fue de
alrededor de 187 millones de € con un capital humano también

total de 3000 empleados
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Figura 72. Costes anuales asociados al tipo de prenda

Entre otros resultados, el modelo reporté el siguiente: la
diferencia entre el coste anual minimo de manutencién de prendas
de un solo uso y el coste maximo estimado para el caso de los de
tipo reutilizable para un hospital medio en Alemania es de
121403, 38€, es decir un 38,7% mds para los de un solo uso (ver

Figura 65).

Este dato es muy importante a tener en cuenta puesto que el
aspecto econdémico es uno de los prioritarios a considerar a la
hora de optar por un tipo de producto u otro. Esta diferencia de
costes deriva en la toma de decisiones favorables hacia las
prendas reutilizables por parte de 1los hospitales, 1lo que

justifica desde un punto del vista del mercado parte de los



objetivos de la presente investigacién que se detallardn mds

adelante.

2. 4. 6.4 Tendencias actuales en las prendas para salas quirirgicas

Dejando a un lado los aspectos econdémicos hay otras variables que

indican la preferencia en general que se tiene hacia los tejidos

reutilizables a la hora de adquirir las batas de cirujano. Segtn

[42]1[43][44][45] la situacién actual en el mercado europeo podria

resumirse en los siguientes puntos:

Actualmente en Europa los tejidos de poliéster—algodén son

los mégs utilizados para este tipo de usos finales

Las infecciones adquiridas en el Thospital, también
conocido este fendmeno con las siglas HAI (del inglés
hospital acquired infection) es una de las mayores
preocupaciones en los centros hospitalarios. Segun las
referencias mencionadas arriba, se ha reportado que en
Europa el 11% de los HAI se han originado a resultas de
infecciones durante las cirugias por infecciones en las

heridas.

Parece haber indicadores que hacen presuponer cambios en
la tendencia hacia prendas de un solo uso o bien

reutilizables 100% sintéticas



- Existe una reticencia palpable por parte de los cirujanos
y enfermeras al cambio hacia los productos con telas no
tejidas debido a la falta de confort asociada a las mismas

[46].

Desde un punto de vista de la calidad del producto y con relacién
al cumplimiento de la normativa aplicable son las telas no
tejidas las que alcanzan estdndares mds bajos. Tal es el caso de
la resistencia a la penetracion del agua, donde se ha encontrado
que la variabilidad de esta magnitud dentro de un mismo tejido es
muy elevada, como reporta Feltgen [47] en un reciente estudio,

Figura 73.
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Figura 73. Variabilidad en la resistencia al paso del agua en tejidos para

salas de operaciones

[1

Feltgen concluye su estudio con estas palabras: “...el resultado
de los esfuerzos en la gestién de la calidad en tejidos
quirurgicos reutilizables es determinante: estudios

independientes confirman, basdndose en la resistencia a la



penetracioén de agua, que los tejidos reutilizables muestran poca
variabilidad lo que confirma la homogeneidad en su calidad. Por
el contrario la resistencia a la penetracién del agua en tejidos
de un solo uso, no unicamente entre lotes diferentes sino incluso
dentro del mismo tejido, varia de manera significativa...Como
consecuencia la opinién extendida de que las prendas de un solo
uso ofrecen una calidad homogénea y por consiguiente seguridad no
puede ya sostenerse tal y como afirman expertos en control de

»

infecciones..

2.4. 6.5 Normativa europea relativa a prendas para salas de

operaciones

Tanto las batas quirurgicas como los tejidos para salas de
operaciones son considerados como instrumentos médicos de acuerdo
con el Art. 1 de la “Furopean Medical Device Directive 93/42/EEC
MpD) ” , de ahi que estos productos estén sujetos a la normativa

europea mencionada.

Las batas y tejidos quirurgicos son considerados especificamente
como instrumentos médicos de clase I de acuerdo con el Anexo IX

de la misma directiva (productos médicos no invasivos).

Las batas y tejidos deben obligatoriamente ajustarse a los
requisitos establecidos en la directiva europea antes mencionada.
Estos requerimientos se encuentran especificados en la norma
europea 13795-1, 2, 3:2002, Panos batas y trajes para aire limpio

de wutilizacién quirurgica, como productos sanitarios, para



pacientes, personal clinico y equipo. Parte 1: Requisitos para
los fabricantes, procesadores v productos. Parte 2:
Procedimientos de andlisis. Parte 3: Requisitos y niveles de

prestaciones.

2.4. 6.6 Descripcion de la norma EN 13795

En la Tabla 8 se describen los distintos ensayos que deben
realizarse sobre los tejidos destinados a la confeccién de batas
para salas de operaciones. También se recoge en la misma la norma

aplicable en lo relativo al procedimiento de ensayo.

Tabla 8. Andlisis preceptivos segin la norma EN 13795

Magnitud Norma
Resistenci 1 netracioén

esistencia a la penetracié BN 29612
microbiana en seco

Resistencia a la penetracién rEN 22610

microbiana en humedo
Limpieza de materia particulada ISO/DIS 9073:10/01
Fmisién de pelusa (Linting) 1S0/DIS 9073:10/01

Resistencia a la penetracién de

P EN20811:1992
liquidos

Resistencia al reventamiento—
seco

Resistencia al reventamiento—
humedo

EN 13938-1:1998

EN 13938-1:1998

Resistencia a la traccidén—seca EN 29073-3:1192

Resistencia a la traccidén—

himeda EN 29073-3:1192

Cualquier tejido elaborado por un proveedor deberd someterse a

todos los ensayos indicados anteriormente previo a su



comercializacién. Los ensayos deberdn realizarlos aquellos
laboratorios acreditados para ello quienes expedirdn la
correspondiente certificacién de aptitud si la valoracién del

informe final fuese positiva.

2.4. 6.7 Categorias de los tejidos para batas de salas quirirgicas

La norma EN 13795 clasifica los tejidos en dos clases o
categorias dependiendo del riesgo de contaminacién bioldgica al
que estd sometido el personal médico. Asi pues las clases quedan

como sigue:

- Cumplimiento estdndar: generalmente para cirugias
sencillas donde no hay ¢érganos implicados

- Cumplimiento superior: para aquellas operaciones
complicadas por su duracién, riesgo, implicacion de

oérganos, tamano de las incisiones importante etc.,

En relacién con la confeccién de la bata también la norma
distingue dos dreas en funcioén de la proximidad a la zona donde

se estd realizando la operacion.



*Area critica (e.g. parte
delantera y mangas) ~
>en claro

Figura 74. Clasificacién de las dreas criticas en las batas quirurgicas

El drea critica corresponde a las partes de la bata tales como
las mangas y el pecho mientras que el resto de la prenda
perteneceria al drea no—critica al estar mds alejada de la zona

con mayor posibilidad de contaminacioén, Figura 74.

2.4. 6.8 Requisitos minimos para la certificacion de aptitud segin

EN 13795

En la Tabla 9 se especifican los requisitos minimos exigidos por
la norma EN 13795 para los tejidos wutilizados en batas
quirdrgicas. Como se puede comprobar los limites varian segun el
tipo de tejido, siendo mds restrictivos obviamente en aquellos

que ofrecen un cumplimiento superior en dreas criticas.



Tabla 9. Requisitos minimos de comportamiento de los tejidos quirurgicos segun

EN 13795
CumpIimiento CumpIimiento
Cumplimiento estdndar Cumplimiento superior
estdndar Area no— superior Area no—
Magni tud Unidad Area critica critica Area critica critica
Resistencia a la
penetracioén microbiana log 10 CFU  no requerido <2 a,b no requerido <2 a,b
en seco
Resistencia a la
penetracién microbiana IB =2,8 a no requerido 6 a,b no requerido
en htumedo
Limpieza de materia PM <3,5 3,5 3,5 3,5
particulada
Emisioén de pelusa logl0
L . <4 <4 <4 <4
(Linting) (lint count)
Resistencia a la cm 120 =20 =10 =100 =10
penetracion de liquidos
Resistencia al
. KPa =40 =40 =40 =40
reventamiento—seco
Resistencia al . .
esistencia a KPa =40 no requerido =40 no requerido
reventamiento—humedo
Resistencia a la N =20 =20 =20 =20
traccion—seca
Resistencia a la N =20 no requerido =20 no requerido

traccién—humeda

Es importante mencionar que los andlisis han de ser realizados

después de haber sometido el tejido a un proceso de

envejecimiento que trataria de simular el ciclo de vida util del

tejido.

2.4. 6. 9 Tratamientos Industriales de limpieza y esterilizacidn de

las batas quirirgicas

Es muy importante que las batas quirurgicas no sufran ningun tipo
de alteracién fisica durante todo su ciclo de vida que vaya en

detrimento de su funcionalidad, ya que en caso contrario dicha

prenda ya no ofreceria las garantias de proteccién que

inicialmente tenia dejando por lo tanto vulnerables a los



profesionales médicos a los riesgos bioldégicos a los que estdn

sometidos.

El tratamiento mds severo que sufre la prenda textil no es ni
mucho menos el del propio uso en la sala de operaciones como
pudiera pensarse por el estado en el que queda después de las
cirugias. Es el proceso posterior de lavado, desinfectado,
esterilizado y secado el que incide en muchisima mayor medida en
la degradacion de las prendas y por lo tanto en la modificacién

de las propiedades fisicas de las mismas [48].

En los laboratorios de certificacién europeos [49] es ampliamente
aceptada una simulacién del periodo de vida de una prenda de este
tipo correspondiente a setenta y cinco ciclos repetidos de:
lavado, desinfectado (preferentemente con dcido peracético),
secado (preferentemente en tunel) y esterilizado en autoclave. No
obstante es importante mencionar que las lavanderias industriales
optan en otros muchos casos por métodos de esterilizacidn
diferentes tales como el bombardeo electrénico, o6xido de etileno

etc., [50].

Otro de los objetivos de la presente Investigacion se centrard en
la validacion de la hipdtesis que afirma que es factible la
elaboracion de un tejido eldstico con contenido en filamento de
elastolefina para aplicaciones de salas de operaciones, en este
caso para batas quirirgicas. Este tejido ha de ser totalmente
comercial, es decir, certificado por un laboratorio externo de
manera que cumpla con todos los requiremientos de la directiva

europea aplicable al respecto.



Para la validacion se disenard y elaborard un tejido de calada
eldstico en el sentido de la trama. La elasticidad serd impartida
por filamentos de EOL. EI sustrato textil tendrd asi mismo un
acabado tal que asegure el cumplimiento de la normativa, en
especial los requisitos relativos al efecto barrera o Impermeable
y biocida. Serd de especial interés comprobar la durabilidad de
los filamentos de EOL una vez el tejido haya sido sometido a
ciclos de lavado, desinfectado y esterilizacion exigidos también
para la obtencion de la certificacion. Cualquier variacion
mecdnica en el tejido que haya sido causada por la alteracion del
filamento eldstico dard por no valido el sustrato textil aun
cuando pueda pasar la norma aplicable a salas de operaciones. Se
recuerda que el aspecto de durabilidad ya se tratd extensamente
en el punto 2.4. 5.3 , al que nos remitimos para la validacion de

la supervivencia del f1lamento eldstico de EOL.

2.4.7 Estado del arte en la produccién de tejidos para EPI

resistentes al fuego

2.4. 7. 1 Evolucion del mercado de las prendas resistentes al fuego

La Figura 75 muestra la prevision de las ventas en Europa de
prendas de proteccidén personal resistentes al fuego hasta el ano
2012 [51]. En el 2005 el mercado se valoré en 300 millones de €.
La previsién para el ano 2012 se estima que serd aproximadamente
de 382 millones de €, es decir se espera un crecimiento del 2, 5%

en el periodo 2005-2012.
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Figura 75. Previsién de ventas 2002-2012 en el mercado europeo de prendas

resistentes al fuego

Se espera que en los préximos dos anos se produzca un incremento
en el precio de las prendas de proteccioén contra el fuego cercano
al 3% debido principalmente al encarecimiento de las fibras
utilizadas como materia prima para la elaboracién de estos

tejidos (aramidas fundamentalmente).

Los precios de un EPI para la proteccién contra salpicaduras de
fundidos oscilan entre 50€ y 70€ para pantalones y 65€ a 75€ para
cazadoras. En el caso de un traje de proteccién contra el fuego a
base de aramidas para bomberos el precio se encuentra alrededor

de 560€.
2. 4. 7.2 Soluciones técnicas para la proteccidn frente al calor y
la Ilama

Fundamentalmente puede decirse desde un punto de vista técnico

que las dos soluciones actualmente mds empleadas a la hora de



dotar a los tejidos de proteccién frente al fuego, ya sean ante

al calor o ante la llama son [52] [53]:

- Mediante fibras inherentemente retardantes de la Illama:
tales como las aramidas, modacrilicas, poliamidas
aromdticas orgdnicas (PBI), acrilicas oxidadas, fenélicas,
asbesto, cerdmicas etc

- Mediante fibras y/o tejidos quimicamente modificados: por
ejemplo el algodén o la lana retardantes de la llama y

otras fibras sintéticas

Las poliamidas aromdticas queman por encima de los 400°C y pueden
incluso llegar a sobrevivir durante cortos periodos de tiempo a
temperaturas de hasta 700°C. Ejemplos comerciales de meta—
aramidas son el Nomex (DuPont), Conex (Teijin) vy Apyeil
(Unitika). Las aplicaciones tipicas han sido para prendas de
proteccién de bomberos mayoritariamente. De las para—aramidas
pueden citarse Kevlar (DuPont), Twaron (Akzo Nobel) y Technora

(Teijin) utilizadas también como proteccién contra fragmentos

Las aramidas llegan a soportar los 250°C durante 1000 horas y en
el caso del Nomex la resistencia a la rotura llega a ser del 65%
del valor inicial antes de ser sometida a la llama. Aunque el
Nomex es ampliamente utilizado para la proteccién frente al calor
es muy comun ver mezclas de esta fibra junto con las de Kevlar
con el fin de dotar al tejido de mayor resistencia mecdnica

después del quemado.



Rhone-Poulenc comercializa Kermel. Se trata de una fibra de
poliamida—imida. Es utilizada en forma de fibra cortada y puede
ser tintada en masa. La aplicacién mds importante también al
igual que en el caso del Nomex ha sido en la confecciéon de
prendas de proteccién para bomberos. Resiste las altas
temperaturas hasta 250°C. Después de 500 horas de exposicién a
esta temperatura la fibra ha perdido sélo el 33% de sus
propiedades mecdnicas iniciales. Suele encontrarse esta fibra
mezclada con fibras de viscosa FR o resistente al fuego, (p.ej].
LenzingFR) con el fin de dotar al tejido de resistencia a la luz

ultravioleta. El Kermel no funde sino que carboniza.

Las fibras de viscosa FR se obtienen mediante la incorporacién de
aditivos resistentes a la llama durante el proceso de hilatura y
previamente a la extrusién. Puede citarse como ejemplo el

Sandoflam 5060 (Sandoz) o el dcido polisilicico (Sateri).

Otras fibras también importantes por su consumo aunque en menor
grado dentro de este grupo son el Protex (Setila AG), poliéster
con propiedades de llama autoextinguible y la fibra Basofil

(Basf) a base de melamina.

2. 4. 7.3 Normativa europea relativa a prendas de proteccion

personal resistentes al fuego

Dos directivas CE de obligado cumplimiento regulan los EPI vy
deben ser transpuestas a las legislaciones nacionales por todos

los paises miembros de la Unioén Europea.



Directiva Europea sobre EPI - 89/686 EEC. Es la directiva
obligatoria (coloquialmente, “Directiva de Producto” ) que
afecta a la fabricacién del vestuario de proteccién; define los
requisitos “esenciales” que debe cumplir un EPI para ser puesto

en el mercado, es decir, distribuido o utilizado.

Los requisitos que estén por encima de las prestaciones minimas
para la certificaciéon CE pueden ser especificadas por los
usuarios con respecto a riesgos especificos u otras
consideraciones. La certificacion CE, reflejada en el marcado CE
del producto, informa al usuario final de que el EPI cumple los
requisitos esenciales definidos para protegerle frente a
determinados riesgos en determinados usos, asi como la talla,

inocuidad y ergonomia adecuadas

Directiva FEuropea sobre utilizacion del EPI — 89/656 EEC: es la
directiva europea obligatoria (coloquialmente, “Directiva de
Usuario” ) que se aplica a los usuarios finales de vestuario de
proteccién. Establece las obligaciones y regula las medidas que
tienen que tomar empresarios y trabajadores para mantener vy
mejorar la seguridad y salud de los trabajadores en cualquier

aspecto relacionado con su trabajo.



Tabla 10. Principales normas europeas sobre vestuario de proteccién térmica

Riesgos Tarmicos

Calor & Llama Areo Eléctrica Grandes Paquenas

Salpicaduras de | Salpicaduras de

Metal Fundido Metal Fundido

BN 531* IEC Gh482-1** EM 5371* EN 470-1*
prEN IS0 11612* IEC G182 1. 1/CO0 =" prEN IS0 11612
IEC 6148212+
IEC G1482-2/C0M = EN IS0 11611*

&

o

&

£

Riesgos de Riesgos Riesgos de Rigsgos
Descargas Quimicos Corrignte Ambientales
Electrostaticas Eléctrica
Propiedades Bajo Volumen Bajos Voltajes Lluvia
Antiastiticas Salpicadura &
Neblina
EN 1148-1%* EN 12024* N SO28E* EN 343
EN 1149-3%* EM 143%0=*
EM T40-5%
Frio & Baja
Temperatura
EN 342°
i : EN 140684

<

3

&

La Tabla 10 ilustra la normativa europea aplicable a los EPI
cuya misién fundamental es la proteccién del usuario frente al
riesgo térmico [54]. Obsérvese que también se incluye el riesgo
de descarga de electricidad estdtica. La descarga electrostdtica
puede generar chispas con energia suficiente para hacer arder
inflamables o particulas de

vapores o aerosoles, de liquidos

polvo que estén proximos, y ocasionar un fuego o explosion.



2.4. 7.4 Categorias de las prendas de proteccidon resistentes al

fuego

En funcién de la aplicacion final de las prendas y del grado de
proteccién exigido se puede establecer la siguiente clasificacion

de los EPI:

- Ropa de proteccién para trabajadores industriales
expuestos al calor (EN 531)

- Ropa de proteccion utilizada durante el soldeo y técnicas
conexas (EN 470-1)

- Ropa de proteccién para forestales (ISO 15384)

- Ropa de proteccién para bomberos (EN 469) y capuces de

bomberos (EN 13911)

Dentro del primer grupo de productos pueden encontrarse aquellas
prendas utilizadas por los operarios de plantas petroquimicas
donde si bien no se espera un contacto directo con la llama
dentro de los procedimientos normales de trabajo, si que existe
el riesgo en este tipo de instalaciones de algun contacto

esporddico por incendio o explosién indeseados

Las propiedades retardantes del calor y a la llama incluyen los

siguientes andlisis y normas relativas:

- Propagacién de la 1llama (EN 532). Codificacién de la

prenda: A (si pasa).



- Calor convectivo (EN 367). Codificacién de la prenda: Bl a
B5 (segtn nivel de proteccién).

- Calor radiante (EN 366). Codificacién de la prenda: Cl a
C4 (segun nivel de proteccién).

- Disipacién de carga electrostdtica (EN 1149). Pasa o no

pasa.

Las prendas de proteccién personal para uso en plantas
petroquimicas son categorizadas como de Clase II y debe cumplir
obligatoriamente con el nivel A de propagacién a la llama y al
menos con en nivel 1 de una de las siguientes propiedades: calor
convectivo o calor radiante o resistencia al calor. También la
proteccién ante cargas electrostdticas es de obligatorio

cumplimiento.

2.4. 7.5 Tratamientos industriales de limpieza y mantenimiento

Al igual que en el caso de los tejidos para uso profesional de
clase azul, se hace necesario determinar cuales son las
condiciones de mantenimiento de las prendas con el fin de poder
determinar el grado de supervivencia de los filamentos eldsticos
y en especial en lo que se consideraria el ciclo de vida util. Al
hablar de mantenimiento se entienden las operaciones de lavado y

secado de las prendas.

Los fabricantes de fibras resistentes al fuego, entre ellos:
Rhone—Poulenc, DuPont y Lenzing asi como las aportadas por las

empresas de Renting y Leasing dedicadas al mantenimiento



industrial de las prendas de uso profesional recomiendan las

siguientes condiciones operativas [55] [56] [57]:

- Un lavado previo en seco con percloroetileno seguido de un
lavado en lavadora con detergentes neutros
o Temperatura de lavado: 35-40°C.
o pH del bano: 3-4 (mdximo 7)
o Prelavado: 3 minutos
o Lavado: 7 minutos

o Aclarado con agua fria: 3 minutos

- Opciones de secado:
o Opcién A - En tunel de secado a 110° C mdximo
o Opcién B - En secadora 500/600 rpm mdximo.
Temperatura: inicial a 70°C y acabar el secado

cuando la temperatura alcance los 45°C

Con relacién a la simulacion del ciclo de vida util del producto
es ampliamente aceptado por el mercado, y en especial por las
empresas de renting, un numero de cincuenta lavados y secados. No
obstante y debido al elevado coste de este tipo de prendas la
cantidad de ciclos exigida es aumentada por muchas empresas de
mantenimiento con el objetivo de asegurar la calidad de producto
con el mdximo grado de precisién para de esta manera no tener
reclamaciones muy costosas por deterioro prematuro de los

materiales.



3 Parte experimental
3.1 Obtencion de los sustratos

3.1.1 Obtencién de los filamentos eldsticos a partir de

copolimeros de etileno — octeno

Desde el punto de vista morfoldgico y tal y como se ha comentado
en el apartado 2.3.5 relativo al estado actual de los copolimeros
al azar de etileno—octeno aptos para la hilatura, se trata de
estructuras en red eldsticas poco estables cohesionadas por

débiles cristales micelares (Figura 76).

Figura 76. Fotografia SEM y esquema de la estructura micelar de los copolimeros

al azar de etileno—octeno

También se ha expuesto en el mismo apartado mencionado arriba la
elevada dependencia del poder eldstico final del filamento
obtenido en funcién de la densidad del copolimero utilizado en la

hilatura, de manera que para obtener un elevado poder eldstico se



hace necesario trabajar con copolimeros de muy baja densidad

(Figura 77).
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Figura 77. Variacioén de Tm en funcién de la densidad en un copolimero de

etileno—octeno

La obtencién de copolimeros de etileno—octeno de baja densidad se
consigue mediante la incorporacién en la estructura molecular de
cierto contenido en comondémero de tal manera que la disrupcién
creada sea lo suficientemente elevada para evitar la formacién de
gran numero de cristales y el aumento en el tamano de los mismos,
quedando asi muy reducida la densidad final del producto obtenido

(Figura 78).
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Figura 78. Interdependencia de la densidad, presencia de comondémero y

cristalinidad en un copolimero de etileno—octeno

Inherentemente a la baja cristalinidad de los copolimeros al azar

de etileno—octeno se producen cuatro efectos adversos:

- un descenso considerable de la temperatura de fusién del
copolimero, Tm, asi como un incremento en la distribucién

de las temperaturas de fusién del mismo (Figura 79).
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Figura 79. Variacion del pico de Tm en funcién de la densidad en un copolimero

al azar de etileno—octeno

- una reduccién de la respuesta fuerza—alargamiento (Figura
80). Obsérvese que al aumentar el valor del alargamiento,
se reduce la carga segun disminuye la densidad del

material.
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Figura 80. Variacion de la respuesta fuerza—alargamiento en funcioén de la

densidad en un copolimero al azar de etileno—-octeno

- Un aumento de la deformacidén permanente, o dicho de otra
manera una reduccién de la recuperacién eldstica al cesar

el esfuerzo aplicado sobre el material (Figura 81).
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Bajo médulo de conservacion, G’ . El médulo
conservacién representa la energia mecdnica que
material almacena como consecuencia de la deformacidn,

forma reversible y recuperable. Obsérvese en la Figura

que el médulo de conservacién sufre una reduccién

considerable al pasar de 25°C a 100°C.
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copolimeros al azar de etileno—octeno

Estas respuestas tipicas de los copolimeros al azar de etileno-—
octeno de baja densidad se convierten en limitaciones a la hora
de ser utilizados en ciertas aplicaciones, y de entre ellas la
hilatura para su aplicacién posterior en tejidos para

indumentaria.

Al hablar de materiales eldsticos en general, y particularmente
aquellos destinados para aplicaciones textiles se requieren tres

prestaciones bdsicas:

- Baja carga (o fuerza) ante un esfuerzo de alargamiento
- Bajo porcentaje en la relajacién de la carga

- Baja deformacién permanente



Dicho de otra manera:

- Se requiere un esfuerzo pequeno para alargar el material,
es decir, ha de ser eldstico

- Ninguna o insignificante relajacién del material (o
descarga) una vez sufre un estiramiento

- Recuperacién integra o casi total de las dimensiones del

material una vez ha cesado el esfuerzo.

Debido a la naturaleza de los copolimeros al azar de etileno—
octeno y a las caracteristicas propias de los procesos textiles
de hilatura, tisaje, tintura y acabado, se han venido observando
ciertas limitaciones en la aplicabilidad de los filamentos de EOL
obtenidos a partir de copolimeros al azar en determinados usos
finales, y en particular en aquellos donde se requiere un buen

poder eldstico, de retraccién y de resistencia térmica.

Las limitaciones mds comunes se han encontrado en los tejidos
para indumentaria profesional debido a:
- poder eldstico 1insuficiente, en especial en tejidos
pesados y, o0 muy ligados
- poder de retraccién limitado
- baja recuperacién eldstica, el tejido no vuelve a sus
dimensiones originales una vez cesado el esfuerzo. Se
observan embolsamientos en las prendas
- otros defectos de calidad derivados de wuna elevada
dispersion en los encogimientos de los tejidos procedentes

de diferentes lotes de produccioén.



Nétese que el poder eldstico se desarrolla en los tejidos durante
el proceso de pre—tratamiento antes de la tintura, pues es cuando
las tensiones internas del tejido se relajan al entrar éste en
los banos de lavado a temperatura, hecho que permite que el poder
de retraccién del filamento actiie con menor oposicién encogiendo
de esta manera el tejido. La elasticidad ha quedado entonces

desarrollada en principio de manera permanente.

El poder eldstico del filamento como se ha descrito queda ligado
a la presencia de estructuras rigidas (cristales) que tienden a
recuperar sus posiciones de minima energia al cesar los
esfuerzos. La Tm de los copolimeros al azar eldsticos de etileno—
octeno es excesivamente baja ya que las temperaturas de las
barcas de lavado en las primeras etapas de los procesos tintura
oscilan entre 50°C y 90°C dependiendo del tipo de tejido. Se
deduce pues que el poder retrdctil queda considerablemente

reducido debido a la fusién cristalina.

El bajo médulo de conservaciéon y el tipo de cristalinidad
(micelar y no lamelar) daria explicacién al limitado
comportamiento viscoeldstico en estos copolimeros susceptible de

producir defectos en los tejidos por deformaciones permanentes

Se hace necesario pues el diseno de un copolimero de etileno—
octeno eldstico que no presente las contingencias anteriormente

mencionadas.



3 1. 1. 1 Morfologia de los polimeros de etileno y propiedades

fisicas

Ya que se trata de un problema de ingeniera de polimeros y antes
de entrar en la discusién de la propuesta de soluciones es
interesante determinar brevemente en este apartado como pueden
ser descritos éstos estructuralmente. De manera general cualquier
polimero es susceptible de ser caracterizado segun tres niveles

de estudio:

- Nivel molecular:
o Estudio del peso molecular y su distribucioén

o Estudio de la composicién quimica

- Nivel de la estructura cristalina:
o Estudio de la fase cristalina

o Estudio de la fase amorfa

- Nivel supramolecular:
o Estudio de los agregados cristalinos

o Estudio de la orientacioén

Peso molecular y distribucién

El peso molecular se corresponde con el peso de todos los dtomos
constituyentes de la cadena polimérica. Debido a la naturaleza
aleatoria de la polimerizacién no todas las cadenas tienen igual

longitud, de ahi que sea necesario el estudio no so6lo del



promedio en peso sino de la distribucién del mismo, también
conocido éste ultimo mds cominmente segun sus iniciales en inglés

MWD, “molecular weight distribution” (Figura 83).

Promedio en nimero Nn

Promedic en peso Nw

Peso del polimere por intervaleos de tamafio

Longitud de la cadena

Figura 83. Distribucién del peso molecular en funcién de la longitud de la

cadena

La terminologia que se utilizard para la caracterizacién de los

polimeros de etileno serd:

- Promedio de los pesos moleculares:
o Promedio en nimero, Mn = ¥niMi / Zni
o Promedio en peso, Mw = XniMi® / ZniMi

o Distribucién del peso molecular, MWD = Mw / Mn



- fndice de fluidez ( “melt index” ), MI o 1. ~ 1/ Mw.
(Cuanto mayor es el peso molecular, menor es el indice de
fluidez).

- Tfndice de fluidez,

o I. = gramos de PE extruido en 10 minutos a 190°C,
peso de 2,16 Kg en pistén

o I = gramos de PE extruido en 10 minutos a 190°C,
peso de 10 Kg en pistén

- I / I, ~ MWD. (Cuanto mayor es el cociente anterior mds
ancho se hace el intervalo de distribucién del peso

molecular).

La cromatografia de permeacién en gel (GPC) es el método mds
ampliamente utilizado para la determinacién del tipo y contenido

en peso de mondémeros

Pardmetros que caracterizan la estructura cristalina

Es evidente que wuno de los pardmetros que permitiria la
caracterizacion de la fase cristalina seria la proporcién en que
se encuentra, respecto a la masa total (o volumen) de material,
cominmente denominado grado de cristalinidad o simplemente
cristalinidad, Xc. Existen varias técnicas para la determinacioén
de Xc, aunque no siempre convergen a un mismo resultado, siendo
la mds sencilla la basada en medicién de la densidad, p, del
sistema y que es comparada con las densidades del material en su

estado 100% cristalino, pc¢, y completamente amorfo,  a.



La densidad del polietileno en g/cm’ medida a la temperatura de
23°C oscila entre 0,855 g/cm’ y 0,965 g/cm’. La densidad queda

relacionada con el porcentaje de cristalinidad segin la expresioén

(3):

=P | PP
PP —P,

Xc

Donde:
pa= 0,853 g/cm’, correspondiente a 0% de cristalinidad
pc = 0,965 g/cm’, correspondiente al 80% de cristalinidad que es

el mdximo nivel cristalino alcanzable en el polietileno.

Otro método de andlisis es via Calorimetria Diferencial de
Barrido, o DSC, ya que no so6lo permite determinar la Xc sino
también las temperaturas de transiciones térmicas y observar el
comportamiento de cristalizacién y fusién, aunque no ofrece
informacién directa sobre las dimensiones caracteristicas de la

morfologia cristalina.

Una de las caracteristicas mds importantes de la estructura
cristalina es el espesor lamelar, factor relacionado con la
perfeccién cristalina y que mide la distancia entre planos de
pliegues de cadenas en el cristal. Entre las técnicas mds usadas
para su determinacién se encuentran la Microscopia Electrénica de
Transmision o TEM y la Difraccién de Rayos X de Angulo Pequeiio

SAXS.



Se ha establecido que el espesor lamelar depende, de forma
lineal, en relacidén inversa al sobreenfriamiento AT, definido

tal como indica la expresién ( 4):

AT = Tm’ — Tc

)

siendo Tm’ la temperatura de fusién en el equilibrio, que
corresponde a un cristal 100% cristalino y Tc la temperatura de

cristalizacion.

Andlisis estructural de los polimeros semicristalinos de

polietileno.

Ha sido establecido (véase el apartado 2.3.1) que la presencia de
cualquier defecto en la cadena limita la longitud de los
segmentos de cadena cristalizables, lo que contribuye en gran
medida, a la generacién de la distribucién de espesores
lamelares. Dichos defectos pueden originarse principalmente por:
las condiciones de polimerizacién y proceso de sintesis
(formacién de ramificaciones, tacticidad, reacciones colaterales,
etc.), la copolimerizacién y modificaciones quimicas durante el

procesamiento (degradacién, extrusién reactiva, etc.).

Las diferencias encontradas entre diferentes tipos de copolimeros

del polietileno en sus propiedades mecdnicas no logran ser



explicadas del todo considerado sélo las diferencias en las
propiedades térmicas tipicas, MW, MWD y el contenido de
comonémero (o de ramificaciones cortas de cadena, SCB), vya que
estas suelen también depender de la distribucién de estas ultimas

(SCBD).

Generalmente, la caracterizaciéon de la SCBD en copolimeros del
polietileno ha sido realizada por la técnica denominada
Fraccionamiento por Incremento de 1la Temperatura de Elusién
(TREF). La técnica requiere llevar a cabo una “segregacién
cristalina” previa de la muestra, lo que se consigue enfriando
muy lentamente una solucién diluida del polimero, de manera
progresiva o por pasos isotérmicos, induciendo la precipitacioén
de fracciones que van formando capas superpuestas sobre un
sustrato inerte, siendo las primeras correspondientes a las
fracciones de cadenas mds lineales (lamelas gruesas) y las

Ultimas las mds imperfectas (lamelas delgadas).

Finalmente, la separacion de las distintas fracciones se lleva a
cabo mediante la inyeccién de un solvente al cual se le va
aumentando muy lentamente la temperatura (de forma dindmica o por
pasos 1isotérmicos) para promover la elusién, recoleccién vy

posterior andlisis de cada fraccion.

Aunque la técnica TREF ha sido exitosamente empleada, su puesta
en marcha es dificil y costosa tanto por instrumentacién como por
consumo de solvente, sumdndose al hecho de que los tiempos de
medicion tienden a ser muy largos por lo que se hace poco

practica si se desea realizar una caracterizacién rdpida del



polimero. Su uso en el modo analitico requiere de la construccioén
de una curva de calibracién que relacione el contenido de
defectos (SCB en el polietileno) de las fracciones que eluyen a

una temperatura determinada.

Existe otro método que permite medir en solucién la concentracioén
de moléculas de polietileno que van cristalizando en funcién de
la temperatura a medida que se realiza el enfriamiento de la
solucion. Esta técnica, denominada Fraccionamiento por Andlisis
de la Cristalizacién  (CRYSTAF), permite obtener datos
equivalentes a los obtenidos por TREF, sin necesidad de realizar
un paso de elusién posterior al enfriamiento, reduciendo de forma

importante los tiempos de ensayo.

Los métodos de fraccionamiento térmico usando un DSC son cada vez
mds usados en el andlisis estructural del polietileno y, en la
actualidad, los mds empleados se basan en un procedimiento
inspirado en las condiciones de enfriamiento usadas en TREF, que
no son mds que procesos de Cristalizacién por Pasos Isotérmicos
desde el fundido (SC o SIST); con lo que la caracterizacién se ve
reducida a una distincién de miltiples senales de fusién, cada
una asociada a una fraccién con un contenido caracteristico de
SCB y obteniendo una informacién cualitativa de la SCBD similar a

la obtenida por TREF.



3. 1. 1.2 Obtencion de los copolimeros de bloque y los fi1lamentos

eldsticos.

Produccién catalitica de copolimeros de bloque via

polimerizacién por transferencia de cadena

Esta tecnologia, desarrollada por The Dow Chemical Company bajo
el nombre original de “Catalytic Block Technology” y protegida
bajo patente [61], [62], [63], permite la transferencia reversible
de cadenas entre diferentes catalizadores operando en tdndem (ver

Figura 84) [64].

‘\W Bajo incorporador de comondmero
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Comonemera

Figura 84. Tecnologia catalitica de bloque representando la formacién de

cadenas

Esta tecnologia de catdlisis permite la produccién de gran numero

de cadenas poliméricas a partir de cada catalizador empleado. EI



control de la microestructura, ramificaciones etc., se hace muy
sofisticado segun la combinacién de catalizadores empleada. Es
necesario, pues, realizar una eleccién correcta de los
catalizadores o6ptimos, asi como también del agente incorporador
de cadenas para obtener los resultados deseados. El Apéndice B

ilustra los catalizadores utilizados en la investigacién.

Se define el proceso de transferencia reversible de cadenas
mencionado anteriormente, como el intercambio de cadenas de
polimero en crecimiento entre catalizadores de manera que
porciones de una misma molécula de polimero son sintetizadas por
al menos dos catalizadores diferentes. Es necesaria la
intervencién de lo que se llama agente transportador de cadenas
(en la literatura, mds conocido como CSA o Chain shuttling
agent). Quimicamente se trata de un complejo alquil-metdlico que

facilita el proceso de intercambio de cadenas poliméricas

El objetivo es partir de un sélo monémero o combinacién de
monémeros y otra combinacién de catalizadores “selectivos” de
manera que pueda obtenerse finalmente una cadena polimérica con
segmentos rigidos (cristalinos) y con porciones blandas
(amorfas). En el caso de los copolimeros del etileno que
incorporan fracciones de o-olefinas se trata de obtener en una
misma cadena:

-  Fracciones con bajo contenido en comondémero: son porciones
semicristalinas (duras) con una temperatura de fusién
alta, entre 120°C y 140°C.

- Fracciones con alto contenido en comonémero: porciones

amorfas, con una temperatura de transicién vitrea muy



baja, de hecho inferior a -40°C para favorecer la
movilidad catenar a temperaturas inferiores a las de uso

del producto final.

La producciéon de copolimeros de bloque exige una eleccidén de
catalizadores muy especifica en relacién a su capacidad selectiva

a la hora de incorporar o no comondémero a la cadena polimérica.

Como minimo se requiere la incorporacién de dos catalizadores:

- Catalizador 1: altamente selectivo hacia el etileno, es
decir, con una capacidad de bloqueo a la hora de
incorporar porciones de cadena con elevado contenido en
comonémero. El resultado de esta acciéon da lugar a

fracciones altamente cristalinas.

- Catalizador 2: poco selectivo y con una elevada capacidad
para incorporar porciones de cadena con elevado contenido
en comonémero. Como resultado se obtienen fracciones

amorfas.

En el caso del agente incorporador de cadenas y para la obtencién
de copolimeros de etileno especificamente, se ha comprobado la
elevada efectividad del dietil zinc (DEZ) a la hora de promover

la transferencia de cadenas.

La Figura 85 ilustra a modo de ejemplo dos catalizadores y el
CSA empleados en la produccién de copolimeros de etileno mediante

la tecnologia de transferencia de cadena.
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Figura 85. Ejemplos de catalizadores y CSA empleados en la produccién de

copolimeros de bloque de etileno

El proceso que tiene lugar en el reactor seria aproximadamente el
siguiente. Supdngase que la cadena comienza su crecimiento en el
catalizador 1, es decir como fraccion rigida. La cadena formada
es entonces transferida al CSA donde permanece por un periodo de
tiempo y ademds sin crecer. La cadena “latente” de polimero
puede entonces retornar a otra molécula del mismo catalizador y
alargar asi la cadena rigida o bien pasar a una molécula del
catalizador 2 dando lugar asi a una cadena que en su crecimiento

incorpora fases amorfa y rigida a la vez

Este proceso se repite sucesivamente durante el ciclo de vida de
formacién de la cadena y antes de que esta finalice, generalmente
via el mecanismo usual de hidrogendlisis. El andlisis estadistico

de este fendémeno de transferencia de cadenas revela la formacioén



de copolimeros tipo multi-bloque con una mds que probable
distribucién no sélo en cuanto a las longitudes de los bloques

sino también en cuanto al numero de bloques por cadena.

Este procedimiento de polimerizacién permite un control muy
preciso de la microestructura del polimero. A pesar de la
diferencia en cuanto a la selectividad de los mondémeros por parte
de los catalizadores, se hace posible la obtencién de copolimeros
con una distribucién homogénea del peso molecular y de la
distribucién de su composicion. La relacion global entre las
zonas amorfas y cristalinas puede ser fdcilmente controlada por
el contenido de ambos catalizadores. El contenido en comonémero
ya sea en los bloques rigidos o blandos puede ajustarse mediante
variaciones en la alimentacién al reactor o modificaciones en los

catalizadores.

Finalmente, la longitud promedio de los bloques, que es funcioén
de la relacidén entre el ritmo de formacién de cadena y el de
transferencia de la misma, puede ser controlado simplemente
ajustando la relacién entre las concentraciones del CSA y del

monémero: [CHil/[CSA]

Si se diese el caso de la ausencia del CSA en el reactor atn
cuando estuviesen presentes ambos catalizadores, el copolimero
que se obtendria seria la mezcla de dos tipos de cadenas: una
altamente cristalina promovida por el crecimiento exclusivo en el
catalizador selectivo y otra con caracteristicas amorfas al
producirse el crecimiento mayormente en el catalizador

incorporador de copolimero.



Estructura de los copolimeros de bloque

Los copolimeros de bloque tienen cadenas donde se alternan
bloques de segmentos  “duros” (muy rigidos) 'y segmentos
“blandos” (con comportamiento elastomérico). Esta estructura se
muestra esquemdticamente en la Figura 86 [58]. Una de las
ventajas mdas importantes de estos copolimeros consiste en la
posibilidad de obtener miltiples estructuras de cadena para una

misma densidad y peso molecular.

Copolimero al azar
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Figura 86. Estructuras de los copolimeros de bloque y al azar

La figura anterior ilustraria de manera muy sucinta diversas
estructuras tanto para copolimeros de bloque como al azar, pero
todos ellos con la misma densidad, peso molecular etc. Se deduce
claramente que los de tipo bloque ofrecen mayores posibilidades

en lo que a estructura se refiere, en comparacién con los de al



azar y para una densidad o peso molecular dados. Este hecho es
muy significativo pues permitiria la utilizacién de este tipo de
materiales en una amplia gama de aplicaciones en funcién de una
serie de valores dados para las magnitudes anteriormente

mencionadas.

Para los copolimeros de bloque se prevé una estructura eldstica
mds estable que en el caso de los copolimeros al azar, reforzada
esta por cristales lamelares relativamente mds fuertes que los

micelares.

Figura 87. Fotografia SEM y representacién de la estructura de un copolimero de

bloque de etileno-octeno

Durante el proceso de plegado de las cadenas macromoleculares, se
produce un movimiento de avance y retroceso de las mismas hecho

que favorece la reduccidén en la orientacioén de la fase amorfa.
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Figura 88. Modelos de cristalizacién el copolimeros del etileno—octeno

En los copolimeros de bloque como consecuencia se producirian
efectos de intra—cristalizacién (misma cadena) aumentando asi la
temperatura de cristalizacién y la relajacion de la fase amorfa
(Figura 88). En el caso de los copolimeros al azar, se
produciria el efecto de inter—cristalizacién (entre cadenas
adjuntas). La temperatura de cristalizacién se veria reducida
mientras que se produciria un aumento en la orientaciéon de la

fase amorfa.
Ventajas de los copolimeros de bloque vs. copolimeros al azar

Al manipular la cantidad de bloques por cadena y la distribucién
de sus tamanos, las propiedades mecdnicas y térmicas pueden
modificarse de manera drdstica. La Figura 89 [59] ilustra lo que
seria el comportamiento ideal de los copolimeros de bloque frente
a los de al azar. Se observa que los copolimeros de bloque
presentarian puntos de fusién mds elevados que los de los
copolimeros al azar para una misma densidad, factor que supone

una clara ventaja para los primeros
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Figura 89. Temperaturas de fusién para copolimeros de bloque y al azar

Esta mejora se debe a la estructura de bloques en estos polimeros
y a la cristalinidad que se mantiene durante el proceso de
fusién. Estos polimeros rompen con la tradicional e indesligable
relacién entre el médulo y la temperatura, hecho que abre las
puertas a una mayor libertad a la hora de poder disenar nuevos
productos, a la vez que se provee de unos valores mejorados
especialmente con relaciéon a la recuperacién eldstica del

material.

En esencia, los copolimeros de bloque ofrecen a la vez la
flexibilidad de los plastémeros y elastémeros y la resistencia
térmica de los polietilenos de alta densidad. Este equilibrio
entre las propiedades mencionadas, por el contrario, es imposible
encontrarlo en copolimeros al azar olefinicos. Como se ha
comentado en lineas anteriores, esta  tecnologia  hace

independiente el control del médulo y de la temperatura.



Esta ventaja competitiva se hace posible gracias a que los

copolimeros de bloque permiten distribuciones en:

- El contenido en comonémero
- El peso molecular
- EIl numero de bloques

- La longitud de los bloques

Segin la cantidad de bloques y su distribucién en la cadena
polimérica pueden distinguirse los siguientes tipos de

copolimeros:

- Copolimeros de alto indice de bloqueo (o de elevado Zn):
gran cantidad de Dbloques cortos distribuidos en un
intervalo estrecho.

- Copolimeros de bajo indice de bloqueo: (o de bajo Zn):
pocos bloques largos pero que presentan una distribucioén
amplia.

El indice de bloqueo se consigue modificar al variar la relacioén

entre del DEZ (dietil zinc) y el contenido en etileno:

[DEZ]/[CH,].

En relacién con la hipdtesis planteada al 1inicio de la
investigacioén, pareceria que los monofilamentos hilados a partir
de los copolimeros de bloque podrian ser la solucién éptima en el
caso de los tejidos para uso profesional para dotarlos de
resistencia térmica, quimica, asi como de un buen comportamiento

eldstico en lo que al poder de retraccién se refiere



Los copolimeros de bloque no uUnicamente darian una solucién a las
limitaciones actuales de los filamentos de EOL obtenidos a partir
de copolimeros al azar sino que como se ha comentado en este
mismo apartado favorecerian en mayor medida la obtencién de
productos con caracteristicas muy especificas debido a la mayor

posibilidad de ingenieria que ofrecen.
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Figura 90. Relacién estructura vs. propiedad en copolimeros de bloque y al azar

La Figura 90 ilustra de manera esquemdtica la evolucién en las
propiedades de un copolimero al azar (izquierda) y de bloque
(derecha) en funcién de la estructura del mismo. Se deduce que en
un copolimero al azar la relacién descansa segln una curva, es
decir, la propiedad final estd ampliamente ligada a un unico

pardmetro, en este caso la densidad final del polimero.

En el caso de los copolimeros de bloque, la relacién entre las
propiedades finales y la estructura descansa en una superficie
Ahora son varias las magnitudes estructurales que debidamente
fijadas dan lugar a un copolimero de bloque con unas propiedades

especificadas de antemano.



3. 1. 1. 3 Objetivos en la investigacidn para la obtencion de Ilos

copolimeros de bloque

Los copolimeros a obtener en la presente investigacién deberdn
cumplir una o mds de las siguientes caracteristicas [60] (véase
también el apartado 3.1.1.4 para la descripcién de los métodos de

andlisis y la nomenclatura de las magnitudes):

- Distribucién del peso molecular (polidispersidad), MWD =
Mw/Mn, entre 1,7 y 3,5 y al menos un punto de fusién, Tm,
en °C, y una densidad, d, en g/cm’ de manera que los

valores para Tm y d queden relacionados segun la expresioén

(5):

Tm > 858,91 — 1825, 3d + 1112, 8d°

(5

- Distribucién del peso molecular, Mw/Mn, entre 1,7 v 3,5 y
un calor de fusién, AH, en J/g y un AT, en °C, definido
como la diferencia de temperaturas entre el pico obtenido
en el DSC y el pico obtenido en el ensayo Crystaf (véase

3.1.1.4), tal que quedan relacionados segin la expresioén (

6) :

AT > —0,1299AH + 65,95, para 0<AH < 130] / g

(6)



Una recuperacién eldstica, Re, en % al 300% de
alargamiento medida durante el primer ciclo sobre un film
obtenido por moldeo y compresioén, con una densidad, d, en

g/cm’, tal que satisfagan ambos la siguiente relacion ( 7):

Re > 1501 — 1629d

(D

Un médulo de conservacién a 25°C, G’ (25°C) y un médulo de
conservacion a 100°C, G’ (100°C), tal que la relacién
G’ (25°C) / G’ (100°C) se encuentre en el intervalo de 1:1
a 9:1.

Los copolimeros tipo multi-bloque estardn constituidos por
segmentos rigidos y segmentos blandos o flexibles. Los
segmentos rigidos son bloques de unidades polimerizadas
donde el contenido en etileno es preferentemente superior
al 98% en peso total del polimero. En otras palabras, el
contenido en comonémero es menor del 2% en peso del

polimero.

Los segmentos no rigidos, son bloques de wunidades
polimerizadas donde el contenido en comonémero es superior
al 5% en peso, pero preferentemente superior al 15% en

peso total del polimero.



3. 1. 1. 4 Procedimiento de obtencion de los copolimeros de blogue y

sus 11lamentos

Proceso de polimerizacién [60]

La polimerizacién continua en solucién se lleva a cabo en el
reactor bajo un estricto control computerizado. Se trata de un
reactor de 3,8 L equipado con un termopar y una camisa para el
control de la temperatura. El reactor se alimenta con un
disolvente mezcla de alcanos (Isopar™ E, de ExxonMobil Chemical
Company), etileno a 1,22 kg/h, l-octeno e hidrégeno (en el caso
que se requiera). La adicién de disolvente se realiza mediante
una bomba de velocidad variable y se regula mediante un
controlador de flujo de masa. En la descarga de la bomba hay una

derivacién para la inyeccién de catalizador y co—catalizador.

El disolvente remanente se combina pues con el l-octeno, etileno
e hidrogeno y se alimenta al reactor. Un controlador de flujo de
masa regula la entrega de hidrégeno adicional al reactor. La
temperatura de la solucién del disolvente—mondmero se controla
mediante un intercambiador de calor antes de su entrada al
reactor. El fluido entra por la parte inferior del reactor. Las
bombas inyectan los catalizadores junto con la solucién anterior
y también se regulan por controladores de flujo de masa. EIl
reactor trabaja a plena capacidad, con agitacién vigorosa y a la
presién de 3,5 Mpa. La polimerizacién se detiene mediante la
inyeccién de agua en la linea de salida junto con otros
estabilizadores y aditivos pasando posteriormente el producto a

un mezclador estdtico. El producto se calienta seguidamente



mediante un intercambiador antes de pasar al proceso de
volatilizacion. Finalmente el producto se recupera en forma de
granza después de pasar por un extrusor de volatilizacién y ser
enfriado con agua. Detalles precisos relativos a las variables

del proceso se ilustran en el apéndice A.

En relacién a los aditivos, como ejemplo, se utilizaron 1000 ppm
Irgafox 168, 250 ppm de Irganox 1076, 200 ppm de Irganox 1010 y
100 ppm de Chimasorb 2020.

Proceso de hilatura del fundido[60].

A partir del ejemplo 19 (ver apéndice A) se han obtenido
multifilamentos eldsticos. Previamente al proceso de hilatura se
anadieron los siguientes aditivos al polimero: PDMSO (polidimetil
siloxano) 7000 ppm, CYANOX 1790 3000 ppm, CHIMASORB 944 3000 ppm

y talco en la proporcién de 0.5% en peso.

Los filamentos se han producido utilizando wuna hilera con
orificios de seccién rectangular de proporciones 5:1 (ancho:alto)
para obtener un titulo final de 140 denier. La temperatura de
hilatura fue de 270°C y se bobiné el filamento a una velocidad de
500 m/min. Previamente se le aplicé ensimaje, 1%, y finalmente un
estirado en frio del 20% para obtener un peso final de bobina de

300 gramos.

Durante la hilatura del fundido, se disené un sistema de
enfriamiento especial con dos =zonas diferentes de aplicacién,

cada una de las cuales con una longitud aproximada de 2000 mm. EI



flujo de aire frio se reguld para conseguir una velocidad de paso
por la cdmara de 0,25 m/s =*10% La temperatura del aire de
enfriamiento se mantuvo entre 16°C y 18°C. La direccién del aire
en la zona superior fue de izquierda a derecha mientras que en la
zona inferior fue en sentido inverso. La disposicién de este
sistema de enfriamiento se disené con el fin de evitar
abombamientos y deformaciones en los filamentos en la cdmara al
equilibrar las fuerzas que actuan sobre cada uno de los doce

filamentos que trascurren por ella.

Los filamentos fueron finalmente reticulados mediante una
irradiacién electrénica de 166,4 kGy manteniendo en todo momento

la temperatura de 30°C en la bobina de monofilamento.



3.1.2 Obtencién del tejido sometido al proceso de tintura

termosol.

3.1.2.1 Objeto

Tal y como se ha comentado en la introduccién, los tejidos
eldsticos con contenido en EOL, deberian en principio mantener
prdacticamente integras sus propiedades mecdnicas al ser sometidos
a altas temperaturas. Dicha estabilidad térmica es una de las
proposiciones de valor frente a otros filamentos eldsticos
contenida en la hipoétesis del presente trabajo. Dentro de las
proposiciones de valor cabe destacar la hipotética factibilidad
de los tejidos con contenido en EOL de ser tintados bajo las
condiciones del proceso de termosol donde las temperaturas

exceden en la mayoria de los casos los 210°C.

El objetivo de esta parte experimental es validar la
supervivencia de los filamentos de EOL, y sus propiedades
elasticas asociadas, una vez sometido el tejido a las condiciones

estdndar de la tintura termosol.

Como parte de la validacién de la hipdtesis inicial, también en
este caso se certificard la ausencia de descargas de colorante
desde los filamentos de EOL hacia el resto de fibras producida
esta por las elevadas temperaturas de tintura y la presencia de
transportadores y que tantos problemas de calidad ha causado en

tejidos eldsticos con contenido en elastanos

La parte experimental consta pues de:



- la fabricacién de hilados corespun con alma de EOL para
trama

- la tejeduria de un sustrato tipico para aplicaciones de
uso profesional

- la tintura del tejido bajo condiciones estdndar de tintura
termosol

- la ejecucién de los ensayos de laboratorio relativos a las
propiedades mecdnicas 'y tintéreas asociadas a la

validacion

3. 1. 2.2 Sustratos

Datos en telar:

- Tipo de telar: Airjet Picanol, velocidad de insercién: 800
pasadas/minuto

- Ligamento: sarga 3/1 a izquierda

- Ancho del peine: 179 cm

- Numero total de hilos de urdimbre: 7368

- Pasadas por centimetro: 21,2

Datos del tejido en crudo:

- Trama: 15/1 Ne corespun; 48% poliéster, 48% algodén, 4%
EOL. Coeficiente de torsién a.=4, 2.

- Filamento EOL: 70 denier.

- Urdimbre: 20/1 Ne corespun; 50% poliéster, 50% algodén.
Coeficiente de torsién o.=4, 4

- Peso= 270 g/m’



3. 1. 2. 3 Pre—tratamiento, tintura y acabado

El proceso completo de tintura y acabado termosol es el que se

indica en el diagrama de bloques de la Figura 91.

Blanqueado |[— | Tintura | —— | Acabade |—— | Sanforizade

Figura 91. Diagrama de bloques proceso de tintura y acabado termosol

Los detalles de los diferentes procesos son los siguientes:

Blanqueado: a alta velocidad (135 m/min)
- Pre-lavado: 180°C, <Is
- Desencolado: 3,4s (+ relajacién 4-5 minutos)
- Lavado: dos cajas, durante 1 min 20s, dos pases
- Mercerizado: impregnacién y vaporizado a 145°C. Dos pases
- Lavado: tres cajas, 1 minuto
- Blanqueado: peréxido 5 ml/L al 35% 95°C durante 19
minutos

- Lavado y secado en bombos

Tintura: a 227°C durante 25 segundos. Temperatura efectiva en

tejido de 213°C.

Acabado: a 70 m/min; 3% resina, 4% silicona hidrofilica y DMDHEU

para impartir estabilidad.



3.1.3 Obtencién de 1los tejidos para prendas de uso

profesional general de clase azul

3.1.3. 1 Objeto

El objeto especifico de este apartado es la validacién de la
hipétesis que afirma que las prendas eldsticas de uso profesional
con contenido en filamentos de EOL presentan mejores aislamientos
térmicos y mejor transpirabilidad que los tejidos rigidos vy
aquellos eldsticos elaborados con poliésteres modificados y
elastanos. Se validara también la hipétesis que afirma que los
mismos tejidos con presencia en EOL asi mismo ofrecen propiedades
sensoriales superiores a los competidores mencionados lineas

arriba.

Para la validacién se analizaran varios tejidos comerciales de
uso profesional, en su caso de clase general tipo azul (véase
2.4.1). Se incluirdn tejidos tratados con acabados superficiales
tipicos de las prendas de trabajo con el fin de comprobar también
que el comportamiento eldstico de los filamentos de EOL no queda
alterado por dichos tratamientos. En relacién con los andlisis de
laboratorio se tendrd en cuenta lo referido en los apartados
2.4.5.4 y 2.4.5.3 relativos a los requisitos de calidad y de

durabilidad necesarias en prendas de uso profesional.

3. 1.3 2 Sustratos

Los tejidos, todos ellos comerciales, han sido designados para la
confeccién de prendas de uso profesional clase azul. A partir de

la norma ISO 7730:2005 “Frgonomia del ambiente térmico.



Determinacion analitica e Interpretacion del bienestar térmico
mediante el cdlculo de los indices PMV y PPD y los criterios de
bienestar térmico local”, se han considerando las siguientes
condiciones de trabajo ambientales en las cuales el wusuario

desarrollard el trabajo fisico:

- Estaciones: verano e invierno

- Temperatura: 23°C - 26° C

- Humedad: < 75% humedad relativa

- Velocidad del aire: 0,15 - 0,20 m/seg

- Temperatura en la piel: 33°C. Por debajo de esta
temperatura la incomodidad se incrementa rdpidamente de
manera que la indumentaria laboral unicamente puede ser
llevada durante un periodo de tolerancia determinado.

- Produccién de calor: reposo, trabajo sedentario 3,5 Km/h:
200 W/m* - trabajo con gran demanda de esfuerzo: 1000 W/m’
[65].

Se han elegido siete tejidos de algodén / poliéster para esta
investigacion. Este grupo de muestras se ha disenado
intencionalmente para incluir materiales que difieran en las
maneras en las cuales influencian las propiedades
termofisiolégicas y sensoriales incluyendo la composiciéon del

tejido.

Barker [66] ha mencionado que hay un cierto numero de propiedades
de los tejidos que tienen una influencia considerable en el

confort termofisiolégico y sensorial de los mismos y que ademds



son percibidas por el usuario. Dichas magnitudes susceptibles de
ser medidas son principalmente tres: peso del tejido, espesor y
grado de apertura, mdas conocido este ultimo como factor de

cobertura.

En la literatura hay varias férmulas que permiten el cdlculo con
mayor o menor aproximacién a la realidad del factor de cobertura,
CF. Para el presente trabajo el factor de cobertura, CF, ha sido

calculado segtn la férmula ( 8), [67]:

hileé/ Dasadii/
CF= pulgada + pulgada

WNe Ne

XFactor de ajuste
(8

El factor de ajuste también se ha seleccionado segun [67]: para
la sarga 3,1 el factor de ajuste es de 0,82 y para la sarga 2,1

de 0, 87.

Se intuye que el factor de cobertura va a estar altamente
influenciado por el poder eldstico del tejido, la voluminosidad
de éste y el grado de compactacién del mismo. Sobre el grado de
compactacién, estard determinado a partir de la medida de la

permeabilidad al aire y la transmitancia luminosa del tejido.

Los detalles relativos a la construcciéon de los tejidos estdn
resumidos en la Tabla 11. Cabe recordar que se tratan de tejidos

comerciales todos ellos



Tabla 11. Caracteristicas constructivas de los tejidos de clase azul
titulo titulo .
. mezcla mezcla . hilos pasadas
urdimbre dinbre trama trama ligamento Jem Jen Teflon
Muestra (Ne) ur (Ne)
31%Co
65%Pes 62%Pes  sarga 1,2
EOL1 20 35%Co 20 T%EOL b 2,1 41 22 si
31%Co
65%Pes 62%Pes  sarga 1,2
EOL2 14 35%Co 14 T%EOL b 21 37 21 si
47%Co
67%Pes 47%Pes  sarga 3,1
EOL3 30 x 2 33%Co 17 6%EOL b 3,1 37 21
65%Pes 65%Pes  sarga 1,2
R1 20 35%Co 20 35%Co b 2,1 39 24 si
67%Pes 67%Pes  sarga 1,2
R2 14 33%Co 14 33%Co b 2,1 35 20
67%Pes 67%Pes  sarga 3,1
R2 30 x 2 33%Co 20 33%Co b 3,1 33 22
PBT1 9 100% Co 16 PBT b 2,1 29 18

Seguidamente se discute la eleccién de las muestras segun

criterios y las caracteristicas de las mismas:

Elasticidad: las tres primeras muestras, identificadas
como EOL1, EOL2 y EOL3 por su comodidad a la hora de hacer
referencia a las mismas posteriormente, son tejidos
monoeldsticos por trama. El comportamiento eldstico es
conferido por la presencia de filamentos de elastolefina.
Como se puede comprobar dentro de este grupo ha
diferencias constructivas tales como el ligamento, titulo
de los hilados, composicién y densidad filar en el tejido.
Los otros tres tejidos, referenciados como R1, R2 y RS,

son sustratos rigidos, es decir sin ningin contenido de



filamento eldstico. También hay diferencias entre ellos en
cuanto a los titulos de los hilados, su densidad en el
tejido y la composicién de fibras. El udltimo tejido,
identificado como PBT1, es eldstico. En este caso la
elasticidad es impartida por poliéster tipo PBT. En este
tipo de tejidos y con el fin de conseguir un nivel
aceptable de elasticidad se ha de insertar el 100% de la

trama con PBT.

Composicion de la materia prima: la mezcla de fibras es la
tipica utilizada para el uso industrial propésito del
presente trabajo, 1i.e., 65% poliéster y 35% algodén
aproximadamente tanto por urdimbre como por trama. Es de
destacar la muestra EOL3, donde la proporcién por trama es
50%-50% y la muestra PBT1 en la que como se ha dicho la
trama es 100% poliéster PBT y la urdimbre 100% algodén

para compensar la mezcla final.

Grado de apertura del tejido: con el fin de aumentar la
variabilidad en el grado de apertura de los tejidos se han
escogido dos tipos de ligamento muy utilizados dentro de
los tejidos para uso profesional: de mds a menos ligado,
la sarga 2,1 y la sarga 3,1. También se ha variado la
densidad de urdimbre y de trama con el mismo objetivo. El
nimero de hilos por centimetro varia de 31 a 41 y el de
pasadas de 20 a 24 también por centimetro. Cuanto mayor es
la densidad filar tanto menor es el grado de apertura. Es
bien sabido que la densidad filar depende del titulo del

hilado utilizado, de manera que titulos mas finos permiten



aumentos en la presencia de hilos. No obstante al ser
tejidos comerciales y destinados a uso profesional las
densidades son las tipicas exigidas para estas
aplicaciones donde se requieren elevadas resistencias a la

rotura, rasgado y abrasién.

- Acabados textiles: las muestras EOL1, EOL2 y Rl han sido
sometidas a un tratamiento de acabado de base de tefloén
para impartir repelencia a los liquidos. Se prevé pues un
efecto importante en la absorcidén de agua y por lo tanto
en las propiedades termofisiolégicas de los tejidos. No
obstante también era de interés en la investigacién el
determinar las posibles influencias del acabado en la

modificacioén de las propiedades eldsticas si las hubiese.

3.1.4 Obtencién del tejido para sala de operaciones.

3.1.4. 1 Objeto

El objeto de esta parte de la tésis es la validacién de la
hipétesis que afirma que es factible la elaboracién de un tejido
eldstico con contenido en filamento de elastolefina para
aplicaciones de salas de operaciones, en este caso para batas
quirurgicas. Este tejido ha de ser totalmente comercial, es
decir, certificado por un laboratorio externo de manera que
cumpla con todos los requiremientos de la directiva europea

aplicable al respecto.



Para la validacién se disenard y elaborard un tejido de calada
eldstico en el sentido de la trama. La elasticidad serd impartida
por filamentos de EOL. El sustrato textil tendrd asi mismo un
acabado tal que asegure el cumplimiento de la normativa, en
especial los requisitos relativos al efecto barrera o impermeable

y biocida.

Serd de especial interés comprobar la durabilidad de los
filamentos de EOL una vez el tejido haya sido sometido a ciclos
de lavado, desinfectado y esterilizacién exigidos también para la
obtencién de la certificacién. Cualquier variacién mecdnica en el
tejido que haya sido causada por la alteracién del filamento
eldstico dard por no valido el sustrato textil aun cuando pueda
pasar la norma aplicable a salas de operaciones. Se recuerda que
el aspecto de durabilidad ya se tratd extensamente en el punto
2.4.5.3 , al que nos remitimos para la validacién de la

supervivencia del filamento eldstico de EOL.

3. 1.4 2 Requisitos bdsicos de diseno del sustrato

Previo al diseno y construccién del tejido es necesario
determinar cudles son los factores clave relacionados con la
funcionalidad del mismo asi como dentro de cada factor cudl es el
nivel de comportamiento que se considera aceptable, de buenas
prestaciones o de alta prestacién. La mayor parte de los factores
han venido dados por la Directiva Europea 93/42/EEC de obligado
cumplimiento y cuyos requisitos estdn especificados en la norma
EN 13795. Por el contrario otros factores influyentes en el

diseno del tejido, tales como el confort, si bien no son



obligatorios son de primordial importancia puesto que pueden
llegar a determinar el éxito comercial del producto. Por lo tanto

legalmente no son obligatorios pero ni mucho menos dejan de ser

ineludibles.
EFECTO CONFORTABLE -
X + | Estérico |} x| DuraBLE |
BARRERA AL USO
.QUiMICOS “TRANSPIRABLE *VARIEDAD TEJIDOS| ( *TEMPERATURA
*FISICOS *FLEXIBLE *CAIDA *QUIMICOS
“INFECCIOSOS *LIGERO *TACTO SUAVE

Figura 92. Requisitos de los tejidos 6ptimos para salas de operaciones.

Offerman [68] ya apunté la ecuacién, (Figura 92), que deberia
cumplir todo tejido que desease tener éxito comercial. La suma de
los componentes estéticos y de confort se multiplica por las
restricciones relativas al efecto barrera o impermeable y también
por los factores relacionados con la durabilidad. La Figura 93
muestra de manera esquemdtica el posible intercambio de materia
s6lida susceptible de producirse entre los tres medios o agentes
en contacto, 1i.e., el paciente, el personal médico y el ambiente

en la sala de operaciones (aire, materiales, instrumental etc.).



LIQUIDOS: sangre =p>
fluidos corporales <
MICROORGANISMOS: bacterias=p»
virus HIV=>

MEDICOS

<= sudor :LIQUIDOS

- &= fluidos corporales

% <= Pelusaalgodon :PARTICULAS
«g=Células

. <= Polvo

<= bacterias: MICROORGANISMOS
- <= virus

Sudor evaporado :0OTROS

t t ot v

‘microorganismos polvo  carga estatica

AMBIENTE

Figura 93. Esquema del intercambio fisico de particulas en una sala de

operaciones

Por todo lo dicho los factores mds importantes a tener en
consideracién pues en el diseno de un tejido apto para salas de

operaciones serian:

Impermeabilidad a los liquidos
- Transpirable
- Impermeable a bacterias y virus
- Antiestdtico

- Durable

Tamano del poro

Es bien conocido dentro de la técnica textil que cualquier
solucién aportada sobre el tejido con el fin hacerlo impermeable
fisicamente a cualquier tipo de materia o agente ird en

detrimento del confort termosensorial percibido por el usuario de



dicha prenda. Los espacios libres de materia textil se ven
reducidos en numero y en tamano debido a estas acciones
bloqueantes. En la investigacién presente se hace necesario
encontrar un compromiso entre estos dos factores: satisfacer los
requisitos legales en términos de efecto barrera y a la vez dotar
al usuario de cierto confort termosensorial que permita realizar
su trabajo sin ningin tipo de riesgo asociado a condiciones
extremas de temperatura y humedad corporal. En la Figura 94 se
refleja el tipo de agente fisico susceptible de ser transportado
y su tamano. Asi mismo se acompana en dicha figura la
clasificacion de los procesos fisicos de filtracién con el fin de
tener una idea mds precisa del tipo de accién que se precisa en

funcién del tipo de agente al que se le desea bloquear el paso.

A pueba de: A Pfteba de:
virus bacterias
\ FILTRAJE CONVENCIONAL \
\ MICRO FILTRACION

| ULTRAFILTRACION | |

OSMOSIS [NVERSA

| VIRUS (>0.08 m) , MACROMOLECULAS

| PARTICULAS (>10pm) |

| GOTAS (water >5um) |

VAPOR (<0.003) |

IONES, MOLECULAS | BACTERIAS (>0.08 um)

1074 1003 1012 1071 1 10 100 1000

Tamarfio de particula (um)

Figura 94. Tamano de particulas y microorganismos

Como se observa, después de las particulas sélidas (células
muertas de la piel, polvo ambiental etc.), los liquidos (sangre,
sudor etc.) son los mds fdcilmente bloqueables, seguidos de

bacterias y finalmente los virus.



Recientes estudios [69] han comparado el comportamiento de dos
tejidos quirurgicos comerciales con tratamientos diferentes a la
hora de dotar al tejido del efecto barrera: uno de ellos mediante
recubrimiento y el otro a través de un laminado. Tanto en uno
como en otro se ha determinado el nivel de confort en funcién de
la temperatura corporal para finalmente determinar el punto donde
se produciria estrés térmico y por lo tanto un riesgo para el

usuario de la prenda.

De la Figura 95 se deduce el tiempo de tolerancia anteriormente
mencionado. Corresponde a un tiempo total de 133 minutos para un
tejido estdndar con recubrimiento. Se observa que la temperatura
corporal del cirujano que viste un prenda recubierta va subiendo
hasta los 38,2°C considerando que el esfuerzo que realiza genera
un calor de 200W/m’. No ocurre asi con un tejido laminado donde
el tamano del poro es lo suficientemente grande como para que se
produzca un transporte de vapor efectivo desde el interior hacia
el exterior. Es interesante recalcar pues que si bien los
recubrimientos alcanzan niveles elevados en su efecto bloqueante
también son mds desfavorables que los laminados con relacién al

confort termofisiolégico. [69][70]
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Figura 95. Nivel de confort en tejidos quirtrgicos laminados y con

recubrimientos

La literatura al respecto [71][72], muestra valores de
resistencia térmica Rct en tejidos reutilizables comerciales a
base de telas no tejidas dentro del intervalo entre 0,06 y 0, 18
m’K/W dependiendo de las caracteristicas constructivas, peso,
espesor, tipo de fibras utilizadas y procedimiento de tejeduria

fundamentalmente.

La Tabla 12 refleja los niveles de confort en batas quirurgicas
segin el valor de la resistencia al paso del vapor de agua, Ret
[42]. Estos valores son importantes pues servirdn de guia a la
hora de la eleccién del tipo de solucién a adoptar con el fin de
dotar al tejido del efecto barrera deseado. Se considerard éptimo

para la presente investigacién un Ret inferior a 40 m’Pa/W.



Tabla 12. Nivel de confort segiun la resistencia al paso del vapor de agua

Ret (m*Pa/W) nivel de confort usos
Ret < 8 muy confortable cirugia de quemados
8 < Ret < 17 suficientemente procedimiegtos'
confortable normales de cirugia
17 < Ret < 40 falta de confort procedimiegtos'
aceptable normales de cirugia

falta de confort no
Ret > 40 aceptable riesgo por no aplicable
estrés térmico

3. 1. 4. 3 Sustrato base

El tejido de calada base que se elaboré para la presente

investigacién tiene las siguientes caracteristicas constructivas:

- Composicién final: 55% poliéster - 41% algodén - 4% EOL

- Titulo y composicién de urdimbre: 40 Nm, 100% poliéster
biocida

- Cada 40 hilos de urdimbre se inserta un filamento de Nega—
Stat (ver punto 3.1.4.6)

- Titulo y composicién de trama: 32Nm, 93% algodén - 7% EOL

- Ligamento: sarga 2,2

El hilo de trama es del tipo “corespun”, el alma es de
filamento de elastolefina y la corteza externa de algodén 100%.
En cuanto a la justificacién para la eleccién de un poliéster
biocida para la urdimbre véase el punto 3.1.4.4. La eleccién de
fibras de algodén se justifica por la necesidad de dotar al

tejido de propiedades absorbentes, del sudor del personal médico



en este caso, con el fin de mejorar las propiedades

termofisiolégicas.

3. 1.4 4 Solucion biocida aplicada al sustrato

Los productos antimicrobianos pueden dividirse en dos tipos segun
la manera en que atacan a los microbios: los bactericidas que
eliminan completamente los microorganismos y los bacteriostdticos
que solamente limitan su proliferacién hasta mantenerlos en un
nivel aceptable. Esta distincién es importante debido a las
regulaciones gubernamentales, ya que los bactericidas estdn muy
controlados, mientras que los textiles con propiedades

bacteriostdticas estdn sujetos a muy pocas regulaciones [73].

Actualmente existen tres posibilidades de obtencién de tejidos
antimicrobianos. La primera es la incorporacién de productos
activos directamente en la solucién del polimero antes del
proceso de extrusion, Figura 96. Los productos utilizados son el
triclosan, las particulas zeolitas asociadas a iones metdlicos y
el chitosan. Al ser un tratamiento inherente a las propias fibras
se asegura la permanencia de las propiedades asépticas al final
de todo el proceso textil, blanqueo tintura y acabado. Queda
claro también que este tipo de soluciones es unicamente valido

para fibras sintéticas y artificiales



Figura 96. Fibra de poliéster Trevira Bioactive embebida de iones Ag’

Otra posibilidad es la aplicacién de un apresto antimicrobiano
sobre las fibras, el filamento o el tejido. No obstante, al ser
un tratamiento de superficie, aunque ofrece un accién de
proteccién mdéxima, tienen poca resistencia al lavado. Es el
procedimiento menos costoso, pero sélo puede utilizarse en
tejidos de un unico uso o en articulos que requieran pocos
lavados. Finalmente la microencapsulacién, el injerto o el
tratamiento con plasma se presentan como otras posibilidades de

anadir propiedades antimicrobianas a un tejido.

La solucién tomada en la presente investigacién pertenece al
primer tipo de posibilidades. Se utilizé poliéster multifilamento
del tipo Trevira Bioactive, donde los iones plata constituyen su
componente activo. Esta caracteristica, que se mantiene de forma
permanente, ha permitido, tras diversos ensayos, obtener
excelentes resultados tras cien lavados permitiendo también bajos
niveles de pilling [74] . Estos dos factores han sido clave en la

decisién tomada al respecto.



Los iones de plata ejercen su efecto biocida por tres vias

distintas Figura 97:

- Bloqueando las enzimas transportadoras de oxigeno
- Desactivando las proteinas con contenido en azufre de las
bacterias

- Bloqueando la membrana celular de la bacteria

Figura 97. Triple mecanismo biocida de los iones plata

3. 1. 4. 5 Solucion impermeable aplicada al sustrato

Tal y como ya se explicé con detalle en el punto 2.4.6.5 con
relacién a la Directiva Europea de obligado cumplimiento para
batas de salas de operaciones, y en el punto 0 en lo tocante al
tamano del poro de los materiales barrera, es necesario encontrar
una solucién técnica para evitar el paso de particulas solidas y
liquidos desde la herida del paciente hasta la piel del personal
médico. A la vez se ha de encontrar un compromiso con la

funcionalidad de transpirabilidad del material final.



El término transpirable implica que el tejido estd constante y
activamente ventilado. Los tejidos transpirables pues permiten de
manera pasiva que el vapor de agua fluya a través de ellos a la
vez que previenen la penetracion de liquidos. La produccién de
vapor de agua por la piel es un fendémeno esencial para la
regulacién de la temperatura corporal. Si la temperatura media
del cuerpo se situa en los 37°C, la de la piel oscila entre los
33°C y los 35°C, aunque dependiendo de las condiciones estos
valores pueden verse alterados. Si la temperatura del cuerpo se
sitia fuera de lo limites criticos, entre 24°C y 45°C, la muerte
es inminente. Temperaturas fuera de los limites de 34°C y 42°C
pueden causar efectos adversos tales como la desorientacién y

convulsiones.

Asi pues durante el ejercicio fisico el cuerpo se refrigera en
parte a través de la perspiracién insensible generdndose vapor de
agua que si no es capaz de ser transportado al exterior origina
un microclima entre la piel y la prenda que hace aumentar la
conductividad térmica del aire lo cual conlleva altos niveles de
incomodidad. En caos extremos si el cuerpo pierde calor mds
rdpidamente de lo que es capaz de generar, por ejemplo cuando
cesa el ejercicio fisico, se produce un descenso brusco de la

temperatura corporal pudiendo producir casos de hipotermia.

También se pueden dar casos de hipertermia en el caso de que la
perspiracién no se pueda evaporar y se genere sudor, por ejemplo
durante una actividad fisica importante, de manera que el cuerpo
incremente la temperatura corporal en exceso para prevenir el

enfriamiento.



En la Tabla 13 se reflejan para varios tipos de esfuerzos los
correspondientes niveles de calor generados y el peso en agua
producido por la perspiracién del cuerpo humano [75]. En la
literatura referida al respecto, se ha considerado como
transpirable un tejido que sea capaz de transportar hacia el
exterior una cantidad de vapor de agua de 5000 g/m’ * dia, aunque
ya se empiezan a observar muchas referencias donde elevan este

indice a valores cercanos a 10000 g/m’ * dia.

Tabla 13. Energia calorifica y perspiracién generados por varios tipos de

esfuerzos

Tasa de Indice de

actividad perspiracioén
Tipo de esfuerzo (W/m?) (o/m’. dia)
dormir 60 2280
sentado 100 3800
caminar suave 200 7600
caminar activo 300 11500
con carga ligera 400 15200
con carga pesada 500 19000

en montana con carga pesada 600-800 22800-30400
valor mdximo 1000-1200  38000-45600

Por su extensién en el uso asi como por los resultados exitosos
en su aplicacién, existen tres métodos principales para dotar a
los textiles de la doble funcionalidad de efecto barrera a la

penetracién de liquidos y a la vez que sean transpirables:

- Telas tejidas con elevadas densidades de urdimbre y trama



- Recubrimientos
- Membranas laminadas (generalmente conocidas como

laminados)

Los tejidos de alta densidad en hilos suelen estar formados por
hilos tipo multi-micro filamentos. Los filamentos individuales
tienen didmetros inferiores a 10 mm, de manera que las distancias
intersticiales entre filamentos e hilos contiguos se hacen
minimas. Dichos microfilamentos pueden ser bien de poliéster o
poliamida. Para usos militares fundamentalmente se han construido
tejidos de alta densidad donde se han contabilizado en algunas

aplicaciones de 6000 a 7000 filamentos por centimetro.

Los recubrimientos consisten en una o varias capas de material
polimérico aplicadas preferentemente en una superficie del
tejido. Generalmente el poliuretano es el material mds utilizado
en este sentido. Los recubrimientos tienen un espesor bastante
mds elevado en comparacién con los laminados y dependiendo del
tipo de producto se puede conseguir un tamano del poro
notoriamente inferior. De ahi que el efecto bloqueante al paso de
liquidos (e incluso microorganismos) sea mds efectivo que en los
laminados aunque sin  embargo la  transpirabilidad sea

ostensiblemente mds pobre tal y como se comenté en el punto O.

Los laminados son films extremadamente finos también elaborados
con materiales poliméricos construidos de tal manera que ofrecen
una resistencia elevada a la penetracién del agua aunque dejan
pasar el vapor de agua. El espesor de un laminado tipico es de

alrededor de 10 mm. El paso de vapor de agua viene regulado por



el fendmeno fisico de la diferencia de presiones,

de tal manera

que si la presién de vapor entre la piel del usuario y la prenda

debida a la perspiracién es mds elevada que la presién de vapor

en el exterior se producird una evacuacién de dicho vapor en el

sentido dentro—fuera siempre y cuando el tamano del poro por el

cual tenga que circular sea mds pequeno que la molécula de vapor

de agua.

Fundamentalmente hay dos tipos de laminados [75]:

- Microporosos:

filmes de polimero de politetrafluoretileno

expandido que presentan multitud de poros a través de los

cuales circula el vapor de agua.

99).

Liquido (sangre)

alre

(Figura 98 y Figura

membrana

.'l
+ paso del vapor

tejido

Figura 98. Diagrama esquemdtico del paso de vapor a través de un laminado

microporoso



1.80kx

Figura 99. SEM de la seccién transversal de un laminado microporoso

- Hidrofilicos: filmes de poliuretano quimicamente
modificado donde hay ausencia de poros. La difusién del
vapor se produce a través de las zonas amorfas
introducidas en la cadena polimérica del poliuretano.

(Figura 100 y Figura 101).

regiénm amoifa //

region cristalina

paso del vapor de agua

Figura 100. Diagrama esquemdtico del paso de vapor de agua en un laminado

hidrofilico



Figura 101. SEM de la seccién transversal de un laminado hidrofilico

La solucion adoptada para la construccién del tejido en la
presente investigacién ha sido la opcion del laminado
microporoso. Es evidente que la solucién del tejido con alta
densidad no es valida puesto que se trata de dotar al tejido de

elasticidad también con el fin de aumentar el confort sensorial.

La opcidén del recubrimiento, aunque inicialmente es vdlida, se ha
descartado por dos motivos: espesor mayor que los laminados lo
que haria aumentar el peso del tejido en detrimento del confort
sensorial y excesivo bloqueo al paso de vapor de agua en
detrimento del confort termofisiolégico, Figura 102, [42]. El
laminado hidrofilico se descarté por motivos de coste final del

producto.
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Figura 102. Resistencia al paso de vapor de agua segin sustratos textiles

Puesto que el desarrollo se encuentra bajo ciertas directrices de
confidencialidad, no se dardn datos detallados del tipo de
laminado. La membrana se ha laminado al sustrato textil de calada
a través de adhesivos tipo hot-melt por el proceso de unién de
mil puntos. La base quimica de la membrana es de tipo

poliuretdnica y su espesor de aproximadamente 107 mm.

3. 1.4 6 Solucion antiestdtica aplicada al sustrato

La acumulacién de cargas electrostdticas sobre un tejido supone
un riesgo importante, pudiendo producirse descargas eléctricas
con consecuencias graves, tanto para la salud como para los
bienes, especialmente en presencia de vapores inflamables Figura
103. Ademds la electricidad estdtica en el ambiente genera estrés
en las personas, disminuyendo asi el confort. Aunque no estd
sujeto a normativa de obligado cumplimiento, cada vez mdas los

tejidos para salas de operaciones incluyen propiedades



antiestdticas entre sus funcionalidades, muy en especial debido
la cantidad de equipo eléctrico y electrénico que a veces puede
estar presente dependiendo del tipo de cirugia que se realice

[76].
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Figura 103. Descarga estdtica por efecto de contacto

La protecciéon frente a cargas estdticas se realiza en los

textiles fundamentalmente a través de dos procesos fisicos:

1. Disipacién de las cargas estdticas por conductividad /
resistividad superficial: hilos con filamento o fibras
conductoras incrustadas se insertan tanto en urdimbre y/o
en trama formando una “rejilla” o “red” en la que la
distancia entre los filamentos suele ser de
aproximadamente 10 mm.

2. Disipacién por induccién de carga e ionizacién del aire

hilos con alma conductora de carbono

Se dispone de tres tipos de fibras para la obtencién de telas que
conducen la electricidad, asi como tratamientos de metalizacién
de telas o, aun, de adhesién de nanoparticulas conductoras a las

telas:



-  Fibras intrinsecamente conductoras o semiconductoras
- Fibras con el elemento conductor en el exterior

-  Fibras con el elemento conductor en el interior

Las tnicas fibras intrinsecamente conductoras de la electricidad
son las fibras metdlicas, y basta una pequena cantidad de estas
mezcladas intimamente con cualquier otra fibra para que se
consiga un efecto conductor apreciable. Un ejemplo son las fibras
de acero inoxidable junto con las semiconductoras de carbono o

grafito.

Para la presente investigacién se optard por la tercera de las
soluciones anteriormente mencionadas. Se trata de un filamento
trilobal de carbono como alma, embebido en una cubierta de
poliéster. La marca comercial es Nega-Stat [77]. El efecto de
este tipo de filamento es doble: primeramente neutraliza las
cargas superficiales del material base mediante el fendmeno
fisico de induccién, Figura 104, y en segundo lugar disipa las

cargas por conduccién mediante el efecto corona.
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Figura 104. Efecto de induccioén en los filamentos Nega—-Stat



El efecto corona estd causado por la ionizacién del aire
circundante al conductor debido a los altos niveles de tensioén
existentes. En el momento que las moléculas de aire se ionizan,
estas son capaces de conducir la corriente eléctrica y parte los
electrones que circulan por la linea pasan a circular por el

aire.

Si la prenda queda cargada positivamente, por ejemplo debido al
frote, dichas cargas positivas inducen cargas contrarias en el
alma, de tal forma que estas cargas opuestas se atraen entre si
de tal forma que, dado que estas cargas opuestas se atraen entre
si, tienden a inmovilizarse cada una en los extremos opuestos de
la capa externa de poliéster, dando lugar asi al efecto de campo
blindado o de escudo (Figura 104). La diferencia de potencial
creada provoca la ionizacién del aire circundante y por
consiguiente la liberacién de parte de las cargas del sustrato

textil.

Los ensayos para medir la resistividad superficial no son
aplicables en este caso aunque si los son los que determinan el
tiempo de descarga y el factor de escudo, y hay que decir que

estos segundos son menos restrictivos que los primeros

No obstante y puesto que no hay normativa de obligatorio
cumplimiento tal y como se ha dicho anteriormente, esta solucién
se convierte en la mds adecuada desde el punto de vista técnico
puesto que ya que el fendémeno de creacidén de cargas estdticas en
las batas quirurgicas no es pronunciado, la disipacién de cargas

provocadas por los filamentos de carbono es mas que suficiente



para la proteccién del usuario de este tipo de prendas durante el
desempeno de su trabajo. Desde un punto de vista econémico hay
que decir que también es la solucién mds favorable en comparacién
con la utilizaciéon de fibras metdlicas. Un gran problema que
presenta la inclusién de estas tUultimas es la abrasién que
producen debido a su naturaleza y muy en especial el riesgo de
rasgado de los laminados que se pudiesen anadir para conseguir el
efecto barrera, hecho que indiscutiblemente justifica la opcién

de los filamentos de carbono como vdlida para la investigacion.

3.1.5 Obtencién de tejido resistente al fuego

3. 1. 5.1 Objeto

Como ya expuso en el apartado 2.4.7.4 las prendas de proteccion
personal resistentes al calor y a la llama pueden subdividirse
segin el dmbito de aplicacién y también segin el grado de
proteccién deseado. Asi mismo en el apartado 2.4.7.1 se describié
cual es la evolucion en el mercado de este tipo de productos y se
remarcé como significativo el consumo de este tipo de prendas en
el sector petroquimico. La investigacién en este apartado se
centrard en la obtencién de al menos un tejido eldstico apto para
la confeccién de prendas (chaquetas, pantalones y monos)
resistentes al fuego y a la llama que tienen como destino final

el uso en industrias quimicas y petroquimicas

Nétese que hasta el momento de la elaboracién de la presente

tesis no existia en el mercado ninguna prenda de proteccion



personal a base de un tejido eldstico y resistente al fuego a la
que se le haya dado la conformidad para su comercializacién segun
los estdndares europeos de obligado cumplimiento destinada a la
aplicacioén anteriormente mencionada. Los filamentos eldsticos de
base poliuretdnica como ya se ha comentado en pdginas anteriores
son sensibles a las condiciones severas de mantenimiento, ya sea
por la temperatura alcanzada en los ciclos de lavado y secado,
por la agresividad de los agentes quimicos wutilizados vy
finalmente por el cardcter altamente repetitivo de estos procesos
puesto que es deseable una durabilidad alta debido al elevado

coste de las prendas.

3. 1.5 2 Requisitos bdsicos de diseno del sustrato

Tal y como se ha comentado anteriormente el objetivo consiste en
la elaboracién de un tejido para la confeccién de prendas de
proteccioén para los operarios de la industria petroquimica. Estas
prendas son categorizadas como de Clase II dentro de los EPI. De
manera mandataria el tejido ha de satisfacer el nivel A en el
ensayo de Propagacién limitada de la llama, UNE EN 532:1996 asi
como la Disipacién de carga electrostdtica segun la norma UNE EN

1149-3:2004 y prEN 1149-5:2005.

También como minimo deberd el sustrato satisfacer el nivel Bl en
el ensayo de la Determinacién de la transmisién de calor durante
la exposicién a la llama, UNE EN 367:1992, o bien el nivel Cl
para el ensayo de Calor radiante, UNE EN 366:1993.



En relacién con el confort sensorial, la elasticidad del tejido
deberd alcanzar un valor minimo del 12%. Puesto que se trata de
una indumentaria de uso profesional se exigird una resistencia
mecdnica a la rotura superior a 450N tanto por urdimbre como por
trama valores minimos exigidos por normas relativas a bomberos,
trabajos a la intemperie y forestales, donde si que es mandatoria

la realizacion de este tipo de andlisis

El tejido no deberd presentar un encogimiento superior al 5%
después de 75 ciclos de lavado y secado bajo condiciones

industriales.

3. 1. 5. 3 Sustrato base

En relacién con el diseno del tejido y especialmente en lo
relativo a la composicién y al peso se tendrd en cuenta que se
trata de un tejido cldsico para la elaboracion de prendas EPI
para uso de operarios en plantas petroquimicas. La proporcién de
fibras inherentemente resistentes al fuego (Kermel, Nomex) vy
viscosa FR (acompanante para dotar de confort y reducir costes) a
veces suele diferir aunque ciertamente dentro de limites bien
establecidos con el fin de garantizar la proteccioén personal. Asi
es posible encontrar en el mercado tejidos donde la proporcioén de

Kermel y viscosa FR oscilan entre el 75%25% y 50%—50%.

Es muy comin en los tejidos comerciales rigidos encontrar tanto
por urdimbre como por trama hilados a dos cabos con la finalidad
de dotar a la prenda de mayor resistencia mecdnica. En la

investigacion, unicamente el hilo de urdimbre fue elaborado a dos



cabos mientras que el de trama a un solo cabo con la finalidad de
proteger el nucleo constituido por el filamento eldstico frente a
agresiones mecdnicas durante el proceso de elaboracion del
tejido. Los pardmetros constructivos y solucién aportados se

recogen también en la patente de autoria Verdu et al. [78].

3. 1. 5. 4 Solucion resistente a la [lama aplicada al sustrato

Se optd por una mezcla al 50% de fibras de Kermel (poliamida-—
imida) vy Viscosa FR (viscosa tratada resistente al fuego) tanto

por urdimbre como por trama.

3. 1. 5.5 Solucion antiestdtica aplicada al sustrato

Fibra de carbono embebida de poliamida.

3. 1. 5.6 Detalles constructivos del tejido

Como filamento eldstico se empled un filamento de elastolefina de
140 denier que se recubridé en una continua de hilar junto con la
mezcla de Kermel, Viscosa FR y fibra de carbono para conseguir un
titulo aproximado del hilado de 20Nm. El estiraje impartido al
filamento eldstico fue de x5,2. La torsién aplicada fue de 570
vueltas/metro. En el caso de la urdimbre se trabajé con la misma
mezcla de fibras excepto el componente eldstico para obtener un
hilado de titulo 45Nm 2/c. Los valores de torsién y retorsién

fueron de 610 vueltas/metro.



Se tejié en un telar de pinzas Picanol de ancho simple. El total
de hilos en el plegador fue de 3950 y el ancho del peine de 201

cm. La insercién de trama fue de 24 pasadas/centimetro.



3.2 Caracterizacion del sustrato

En el presente apartado se expondrd la totalidad de los ensayos a
realizar con el fin de validar la hipdtesis planteada al inicio

de la presente investigacion.

Los andlisis quedardn divididos segun se refleja en la Tabla 14:

Tabla 14. Cuadro resumen de los andlisis a realizar incluidos en la parte

experimental

Bloque Sustrato

1. Andlisis de los copolimeros

. film, di , fil t
de bloque de etileno—octeno. n SCos amentos

2. Andlisis de los tejidos tejido eldstico con contenido
sometidos a la tintura termosol en EOL

tejidos eldsticos (contenido
EOL, PBT, EL, ELE) y tejidos
rigidos

3. Andlisis de los tejidos para
uso profesional de clase azul

4. Andlisis de los tejidos de
proteccién personal para salas de
operaciones

5. Andlisis de los tejidos para
prendas de proteccién personal
resistentes al calor

tejido eldstico con contenido
en EOL

tejido eldstico con contenido
en EOL

3.2.1 Procedimientos de andlisis de los copolimeros de

bloque y los filamentos eldsticos

La determinacién de las propiedades de los copolimeros obtenidos
se realizan en sustratos diferentes: granza, film y filamento.
Las muestras que se obtuvieron fueron sometidas a los ensayos

referidos en la Tabla 15 segun el tipo de sustrato:



Tabla 15. Cuadro resumen de los ensayos realizados sobre los copolimeros de
bloque
.. . Magnitud
Andlisis Objeto .
J obtenida
Distribucion del peso
GPC b Mw, MWD
molecular
Distribuciéon de cadenas
CRYSTAF ° Tc, SCBD
8 cortas
= Cristalinidad, calor de
tj DSC fusién, temperatura de Tm, Tc, DH, Xc
=] fusién
ij NMR Cantidad de comonémero % peso / moles
w0 Distribucion de la
M |TREF distribucién de cadenas SCBD
cortas S
DENSTDAD Me@1da ¥n§1recta de la o S
cristalinidad S
Compresion Deformacién permanente . ., >~
. . Porcentaje recuperacién I
permanente bajo presién y temperatura =
=]
Propiedades viscoeldsticas :;
DMA y su dependencia de la Modulo conservacion LogG’ o
temperatura 8
CG 1]
&) Resistencia a la
.E; TMA penetracioén y la Temperatura
fg temperatura
QO [Médulo de A .
= ., Flexibilidad Fuerza flexion
flexion
o Médulo
& [Fuerza — . . .
- . Comportamiento tensil Alargamiento a la rotura
alargamiento
Sﬂ Fuerza de rotura
. . . . Recuperacion — 300%
E? Histeresis Histeresis P ., ’ )
< Fuerza retraccion — 150%
[a ) Modulo
Fuerza — . .
. Comportamiento tensil Alargamiento a la rotura =
alargamiento &%
Fuerza de rotura =
. . . . Deformacion permanente =
Histeresis Histeresis . - g
Recuperacion g
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DSC. Calorimetria diferencial de barrido.
Se utiliza un equipo TAI modelo Q1000 equipado con un accesorio
de enfriamiento RCS y un sistema automdtico de insercién de

muestras. Se utiliza asi mismo un sistema de purgado de gas

nitrégeno de 50 ml/min. La muestra se presiona a una temperatura



de 175°C para obtener un film y se enfria posteriormente hasta
temperatura ambiente (25°C). Se cortan de 3 a 10 mg de material
en forma de discos de 6 mm de didmetro, muy precisamente pesados,
y finalmente se colocan en un receptdculo de aluminio para su

andlisis.

El comportamiento térmico de la muestra se investiga segun el
siguiente perfil de temperaturas: la muestra se calienta
rédpidamente a 180°C, se mantiene isotérmicamente durante 3
minutos para eliminar cualquier memoria térmica. La muestra
posteriormente se enfria hasta —40°C a una velocidad de 10°C/min
manteniéndose a esta temperatura durante 3 minutos. La muestra se
calienta posteriormente hasta a 150°C a wuna velocidad de
10°C/min. Las curva del enfriamiento y la del segundo

calentamiento se guardan para su discusion.

De los correspondientes termogramas se obtienen los pardmetros
caracteristicos de <cada una de las transiciones térmicas

observadas [79]:

a.— Regién de transicién vitrea (g). En este caso se determinan
los pardmetros tipicos (véase Figura 106): la variacién
entdlpica (ACp), Tg inicial u “onset” (Tg,0), Tg a un 50% de
ACp (Tg,m), Tg final (Tg,f) y ancho de la transicién como la
diferencia entre Tg,f v Tg,0 (ATg). Estos pardmetros se calculan
usando el programa de tratamiento de datos del equipo y segun los
métodos convencionales de extrapolacién de las lineas de flujo de
calor (dQ/dt) de las regiones pre y post transicién y de la

pendiente del escalon.
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Figura 106. Esquema de la determinacién de Tg. a) sin b) con relajacién

entdlpica

b.— Cristalizacién (c). Caracterizado éste por dos pardmetros
caracteristicos: temperatura donde se registra el minimo de la
senal o Tc pico (denotada simplemente Tc) y la Tc onset (Tc,o),

esta ultima determinada como se indica en la Figura 107

Figura 107. Esquema de la determinacién de los pardmetros de cristalizacion

durante un enfriamiento controlado



c.— Fusién (m). Caracterizado por la posicién de la temperatura
del mdximo de la senal o Tm pico. La determinacién de una Tm
“onset” puede ser planteada, pero esta pierde importancia si la

senal endotérmica no es estrecha (véase Figura 109).

dg/dr

Temperatura de transicion:
Cristalizacion en frio a fusion

T ch

Figura 108. Esquema de la determinacién de los pardmetros de la cristalizacion
en frio y fusién durante un calentamiento de una muestra que ha sido enfriada

bruscamente

El pico de punto de fusién se obtiene como el mdximo valor de la
relacién de flujo de calor (W/g) con respecto a la base lineal
fijada entre -30°C y el final de la fusién. El calor de fusién se
mide como el drea por debajo de la curva de fusién entre —-30°C y

el final de la fusion.

d.— Entalpias (AH): las entalpias caracteristicas corresponden a
las dreas encerradas por las senales de cristalizacién y de
fusién son la linea base. AHc, AHcc y AHm en valor absoluto
son las entalpias de cristalizacién durante el enfriamiento, de

cristalizacién en frio y de fusioén, respectivamente.



e.— Cristalinidad Mdsica (Xc): A partir de cada una de las

entalpias mencionadas de acuerdo a la expresién ( 9):

AHx

o

<
o
I

x 100%

(9

[¢]
siendo AHm 1la entalpia de fusién del polimero 100% cristalino,

que el caso del polietileno se ha usado un valor de 292 J/g.

TREF. Técnica de fraccionamiento por elucién con gradiente de
temperatura

Mediante esta técnica se determina la distribucién del comonémero
a nivel intermolecular, SCBD (Short chain branching
distribution). El ensayo se realiza con un equipo de deteccién de

infrarrojos IRA4.

Se disuelven para ello entre 15-20 gramos de polimero en 2 litros
de 1,2,4 triclorobenceno agitdndose durante cuatro horas a 160°C.
La solucién del polimero se introduce en una columna de acero
inoxidable junto con nitrégeno a presién (100 KPa) donde se
encuentran microesferas de vidrio (600-425um) dispuestas en una
red de alambre de acero inoxidable de 0,7 mm. La columna se
sumerge en una camisa con aceite a temperatura controlada,
inicialmente a 160°C. Primeramente se enfria rdpidamente la
columna hasta 125°C y luego hasta 20°C a la velocidad de 0,04

°C/minuto, donde se mantiene una hora.



Posteriormente se inyecta mds disolvente a una velocidad de 65
ml/min mientras se incrementa la temperatura a un ritmo de 0, 167
°C/min. Mediante un colector de fraccionamiento calentado se
recogen 2000 ml de la elusién de la columna. El polimero se va
concentrando en cada fracciéon mediante un evaporador rotatorio

hasta que queden entre 50 y 100 ml de la solucién del polimero.

Las soluciones concentradas se dejan en reposo durante un dia al
cabo del cual se anade metanol en exceso, se filtra y se aclara
con otro volumen de metanol (300-500 ml). La filtracién se
realiza en una estacién de filtrado por vacio de tres posiciones
mediante un  papel de filtro recubierto (50um) por
tetrafluoretileno. Las fracciones filtradas se secan durante un
dia en un horno de vacio a 60°C y se pesan en una balanza

analitica.

CRYSTAF. Fraccionamiento por andlisis de la cristalizacién.

Esta técnica de andlisis se utiliza para el andlisis de la
distribucién de las ramificaciones del polimero. Se utiliza para
el ensayo un equipo Crystaf 200. Las muestras se disuelven en
1,2,4 triclorobenceno a 160°C (0,66 mg/mL) durante una hora y se
estabilizan posteriormente durante 45 minutos a 95°C. El rango de
temperaturas de andlisis va desde 95°C a 30°C con una velocidad
de enfriamiento de 0,2 °C/min. Para la determinacién de la
concentracién de la solucién polimérica se utiliza un detector de
infrarrojos. La concentracién soluble se determina mientras el

polimero cristaliza al bajar la temperatura. La derivada de la



curva refleja la distribucién de las cadenas cortas en el

polimero.

Para determinar el pico de temperatura Crystaf y el drea se

utiliza el software versién 2001.b que acompana el equipo.

NMR. Resonancia magnética nuclear.

Se utilizard esta técnica de andlisis para la determinacién del
contenido en comondémero. La muestra para andlisis se prepara
anadiendo aproximadamente 3 gramos de una mezcla al 50/50 de
tetracloroetano y ortodiclorobenceno a 0,4 gramos del material, vy
todo ello se introduce en el tubo NMR de 10 mm. La muestra se

disuelve y homogeneiza mediante calentamiento a 150°C.

Los datos se recogen mediante un espectrémetro Varian Unity
Plus™ de 400 MHz, correspondiente a una frecuencia de resonancia
del “C de 100,5 MHz. La banda espectral es de 25000 Hz. Las
muestras se analizan a 130°C mediante una sonda de 10 mm de ancho
de banda. El método de cdlculo del contenido en comonémero se
describe en U.S. Patent Application Ser. No. 11/376835.

“Ethylene/a—0lefin Block Interpolymers”, asignada a Dow Global
Technologies [80].

GPC. Cromatografia de permeacién de gel.

La cromatografia de permeacién en gel (GPC) es el método mds
ampliamente utilizado para la determinacién del tipo y contenido
en peso de mondémeros. Esta técnica también denominada como de
tamices moleculares o filtracién en gel, es un tipo de

cromatografia sélido—1liquido que separa los polimeros



polidispersos en fracciones por tamizado mediante un gel de
poliestireno con enlaces cruzados u otro de caracteristicas
semejantes. El gel de poliestireno, que sirve de fase
estacionaria, se puede obtener comercialmente en wuna gran
variedad de tamanos de poro (de 1 a 10° nm). Puesto que las
moléculas pequenas penetran mds fdcilmente en las particulas de
gel, las fracciones de mds alto peso molecular se separan antes.
De esta manera, la GPC separa las fracciones de acuerdo con su

tamano.

Se utilizan para el andlisis instrumentos modelos PL-210 y 220 de
Polymer Laboratories. El carrusel y la columna operan a 140°C.
Las muestras se preparan con una concentracién de 0,1 g de
polimero en 50 ml de disolvente que contiene 200 ppm de BHT,
(hidroxitolueno butilado). El disolvente a utilizar es 1,2,4
triclorobenceno. Las muestras se preparan agitando suavemente la
mezcla durante 2 horas a 160°C. El volumen inyectado es de 100 pl
y el caudal de 1 ml/min. La calibracién se realiza con 21

muestras de diferentes pesos moleculares de poliestireno.

Se determinan los siguientes pardmetros:
- Promedio en peso, Mw = T niMi’® /X niMi
- Promedio en numero, Mn = £niMi /X ni

- Polidispersidad, MWD = Mw/Mn

Determinacién de la densidad
Se utiliza el método de la balanza de Mohr de acuerdo a la norma

ASTM D 792 método B, empledndose wuna balanza analitica



acondicionada para tal propésito METTLER ME-33360, utilizando

como liquido de inmersién alcohol etilico (0,81 g/cm’) a 23°C.

Determinacién del médulo de flexién
Las muestras se moldean a compresién segun la norma ASTM D1928.

El médulo a la flexién se mide de acuerdo con la norma ASTM D790.

TMA. Andlisis termo—mecdnico. Temperatura de penetracién.

El instrumento de andlisis es un TMA 7 de Perkin—-Elmer. Se lleva
a cabo sobre discos del material a ensayar de 30 mm de didmetro y
3,3 mm de grosor moldeados a compresién (10Mpa) a la temperatura
de 180°C durante un tiempo de 5 minutos. Durante la prueba se
aplica una probeta de radio 1,5 mm sobre la superficie de la
muestra con una fuerza de IN. Se aumenta la temperatura hasta
25°C con una velocidad de 5°C/min. Se recogen los diversos
valores de distancia de penetracién en funcién de la temperatura

hasta que la profundidad es de 1lmm.

De manera general, el andlisis termomecdnico mide la respuesta
mecdnica de un polimero en funcién de la temperatura. Entre las
determinaciones tipicas en funcién de la temperatura se incluyen
las siguientes: propiedades de expansién, es decir, expansién de
un material que conduce al cdlculo del coeficiente de expansioén
lineal; propiedades de traccién, es decir, la medida del
encogimiento y alargamiento de un material bajo la accién de
esfuerzos de traccién, por ejemplo el moédulo de elasticidad;
dilatometria, es decir, expansién volumétrica en un medio
cerrado, por ejemplo, volumen especifico; propiedades de fibras

individuales, es decir, la respuesta a la tracciéon de fibras



individuales bajo una carga determinada, por ejemplo el médulo
eldstico de fibras individuales; y propiedades en compresion,
tales como el ablandamiento o la penetracién bajo carga. De este

ultimo caso es del que se reportardn resultados

DMA. Andlisis mecdnico-dindmico.

El andlisis se efecttia con un equipo Ares de TA Instruments. Se
lleva a cabo sobre discos del material polimérico moldeados a
compresién (10Mpa) a una temperatura de 180°C durante 5 min. Se
obtiene asi una placa de 1.5 mm de espesor que se presiona y se
corta sobre una barra en las dimensiones de 32x12 mm. La muestra
se fija en ambos extremos con mordazas separadas 10 mm y se
somete a diversas temperaturas cuyo rango oscila entre -100°C y
200°C (5°C entre saltos). En cada temperatura se mide el médulo
de torsién G a la frecuencia angular de 10 rad/s. El test
finaliza cuando se alcanza la mdxima temperatura o bien cuando la

distancia entre mordazas supera los 65 mm.

Este tipo de ensayos dindmicos en el estado sélido permiten
estudiar la termodependencia mecdnica y el comportamiento
viscoeldstico de sistemas poliméricos a la vez que ofrecen
informacién sobre las transiciones térmicas existentes, en
especial, la transicién vitrea de polimeros semicristalinos con
alta o moderada cristalinidad (dificilmente observable por la
técnica DSC) y las relajaciones secundarias existentes en el
sistema. Las mediciones DMA ofrecen pues informacién sobre la
movilidad molecular en funcién de la temperatura y de la

frecuencia del esfuerzo.



La técnica aplica a una muestra una deformacién (o tensién)
oscilante de tipo sinuosidal en funcién del tiempo (frecuencia) o
la temperatura, registrando la tensién (o deformacién) desfasada
originada que también presenta un cardcter sinuosidal. De esta

forma, la deformacién en cada instante viene definida por ( 10):

€ =g, 8 enmt

( 10)

donde €0 es la deformacién méxima aplicada (amplitud de la
deformacién) a una frecuencia, ®, determinada. Puesto que el
material no responde instantdneamente al nivel de deformacion
impuesto, la tensién resultante se retrasa con relacién a la
deformacion en wuna cantidad que depende del comportamiento
viscoeldstico del elemento (véase Figura 109), por lo que la

tensién queda definida como ( 11):

c, = o,sen(ot + 8)

(11)

donde o0, es la tensién nominal y 8 es el dngulo de desfase. En
los casos caracteristicos extremos, se tiene que si el material
es completamente viscoso, la respuesta estaria desfasada
exactamente un 8 = /2, mientras que si es eldstico ideal no
existird desfase (8 = 0). La forma matemdtica mds cémoda de
analizar estos ensayos es la que utiliza expresiones complejas,

por lo que la tensién retardada se puede expresar como ( 12):



c, = g,senmt cos o+ icso cos mtsend

(12)

definiéndose un médulo complejo (E%) del que se estudia
separadamente las partes real e 1imaginaria y donde cada

componente queda definida como ( 13):

Real E (0)=G (@) = &cos )
80

Imaginaria B (0)=CG (@) = 20 send
80

(13)

Cumpliéndose que ( 14):

( 14)

donde la componente real E’ es llamada médulo de conservacién y
la imaginaria E” es denominada médulo de pérdida, ambas
dependientes de la frecuencia (w) y con unidades de densidad de
energia (energia/volumen). El médulo de conservacién (E” o G’ )
representa la energia mecdnica que el material almacena como
consecuencia de la deformacion, de forma reversible vy
recuperable; mientras que el médulo de pérdida (E” o G’ )

representa la energia que en forma de calor el material disipa



irreversiblemente originado por la friccién intermolecular de las

cadenas durante la deformacion.

0 T pii 3m
wf [rad] =

Figura 109. Desfase entre la tensién y la deformacién en un ensayo dindmico

A partir de las componentes de E* se define el factor o tangente

de pérdida como ( 15):

tan & = £

( 15)

el cual es un pardmetro muy sensible a los cambios viscoeldsticos
que se presentan en el momento de una transicién térmica en el

polimero.



En cuanto a la representaciéon de curvas DMA, puesto que los
médulos varian en varios o6rdenes de magnitud, una representacioén

lineal no ©puede reflejar satisfactoriamente el contenido
informativo de la medicién al no poder diferenciar escalones de 1
GPa a 10 MPa de escalones de 1 GPa a 1 MPa. Estas diferencias se

reconocen sin dificultad en la representacién logaritmica.

En el caso de materiales amorfos y parcialmente cristalinos se
observan varias transiciones de relajacién; la transicién a la
temperatura mds alta, se denomina por motivos histéricos
relajaciéon o o transicién vitrea. Se atribuye al movimiento
molecular cooperativo en una zona de pocos nandémetros, mientras
que la relajacién secundaria o relajacion P, mdas débil, concierne
al movimiento de segmentos cortos. Los procesos de relajacién
son, a diferencia de los procesos de fusidén, cristalizaciones y
reacciones quimicas, dependientes de 1la frecuencia, 1lo que

permite reconocerlos fdacilmente.
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Figura 110. Mezclas compatibles e incompatibles de polimeros o copolimeros

frente a homopolimeros de base

Las mezclas incompatibles de polimeros amorfos y copolimeros en
bloque muestran las dos transiciones vitreas de los componentes,
mientras que las mezclas compatibles y los copolimeros
estadisticos Unicamente cuando la masa fundida se enfria
rdpidamente, para luego cristalizar con el calentamiento por

encima de Tg (Figura 110).

I.. Indice de fluidez.
I, se mide de acuerdo con la norma ASTM D1238, condiciones: 190°C

y 2,16 kg.

Propiedades mecdnicas: fuerza—alargamiento

El comportamiento tensil en direccién axial se mide conforme a
los especimenes especificados en ASTM D1708. Las muestras se
estiran en un equipo Instron al 500% e+ min' a 21°C. Se reporta la
media de cinco resultados de andlisis. La histéresis al 300% se

determina en los mismos especimenes donde se mide la carga vy



descarga al 267% min' para tres ciclos también a 21°C. Se
especifica también la fuerza de retraccién durante la descarga en
el primer ciclo al 150% La recuperacién en % se define como se

indica en la expresién ( 16):

% Re cuperacién = EE—%:E-XIOO
e

( 16)

donde er es la fuerza en el ciclo de carga y e, la fuerza durante
la descarga durante el primer ciclo. La relajacién al estrés se
mide a al 50% y a la temperatura de 37°C durante 12 horas también
con el equipo Instron pero en este caso equipado con una cdmara
climdtica. La relajacion en % se calcula como se indica en la

expresién ( 17):

L -L,.
% Relajacién al estrés = _ﬁqj_ii x 100

)

(17

donde L, es la carga al 50% en el instante inicial y L. la carga

también al 50% pero al cabo de doce horas.

Propiedades mecdnicas del filamento: fuerza de retraccién

La variacién del poder retrdctil de los materiales en forma de
filamento se realizé en un equipo FST-LH610 de Lawson Hemphill
conforme a la norma DOM (método propio de Dow), para filamentos

eldsticos. La muestra se sujeta por ambos lados mediante



mordazas, es estirada en frio hasta un valor dependiente del
titulo y tipo de material y posteriormente se somete en este
estado a varias temperaturas. La célula de carga del instrumento
recoge las variaciones de la fuerza de retraccién en la muestra

con respecto al valor original.

3.2.2 Procedimientos de andlisis del tejido sometido al

proceso de tintura termosol

De acuerdo con los requisitos exigidos para tejidos de uso
profesional y en particular aquellos relacionados con las
propiedades mecdnicas [28] necesarios para validar la hipétesis,

se realizaron los siguientes ensayos de laboratorio:

- Solidez de las tinturas al lavado doméstico y comercial.
ISO 105-C 06 / E2S (relacién de bano: 1:5).

- Método de andlisis de las propiedades eldsticas de los
tejidos. ASTM D6614-00. (carga de 1,8 Kg).

- Determinacién del cambio de dimensiones en el lavado y el

secado. ISO 5077-2007

Previamente a la determinacién de las propiedades de solidez,
eldsticas y de estabilidad dimensional, el tejido se sometié a
repetidos procesos de lavado segin ISO 15797:2002 (E).
Procedimientos de lavado y acabado industriales para el ensayo de
ropa de trabajo. El procedimiento de lavado fue el numero 8, y el
secado en tunel (véase Tabla 6. Programas de lavado y secados

establecidos en la norma ISO 15797:2002).



El tejido fue sometido repetidamente a cincuenta lavados vy
secados consecutivos segun la norma especificada anteriormente.
Con el fin de determinar las variaciones que pudieran darse al
final de los lavados, se hicieron andlisis de laboratorio
mencionados arriba en este apartado y al final de 5, 10, 20, 30,

40 y 50 lavados.

3.2 2. 1 Validacion a gran escala

Con el fin de proceder a la validaciéon de la hipoétesis
relacionada con la durabilidad de las propiedades mecdnicas del
tejido ante la operacién de termosolado, se procedidé al tisaje,
tintura termosol y acabado de tres tejidos comerciales que habian
sido rigidos hasta el momento. El cardcter eldstico unicamente se
impartié en el sentido de la trama y el total de metros acabados

fue de quince mil.

Posteriormente se  incrementé la  produccién del  tejido
monoeldstico con EOL hasta un total de ochocientos mil metros,

distribuidos en varios modelos, todos ellos para uso profesional.



3.2.3 Procedimientos de andlisis para los tejidos de uso

profesional de clase azul

3. 2. 3. 1 Procedimientos de andlisis relativos a la caracterizacion

de los tejidos

Los procedimientos de andlisis para determinar las propiedades

fisicas generales de los tejidos han sido:

Peso del tejido: UNE EN 12127

-  Espesor: UNE EN ISO 5084

- Elasticidad y recuperacion eldstica: ASTM 3107 y ASTM
6614-1, 8 kg

-  Permeabilidad al aire: UNE EN ISO 9237

- Transmitancia luminosa: NFG 07-162

- Densidad: se ha calculado como el cociente entre el peso
del tejido y el espesor

- Factor de cobertura: a partir de la ecuacién (5), véase

3.1.3. 2.

3.2 3 2 Procedimientos de andlisis relativos a las propiedades

termofisioldgicas de los tejidos

La Tabla 16 ilustra de manera esquemdtica la totalidad de
ensayos analiticos a realizar sobre 1los tejidos para uso
profesional de <clase azul para determinar sus propiedades

relativas al confort termofisiolégico.



Tabla 16. Cuadro resumen de los andlisis a realizar en los tejidos de clase

azul para determinar las propiedades termofisioldgicas

. . . Magnitud
Andlisis Objeto obfenida
Determinacion de la Ret
‘g © resistencia térmica
o= —
8 = Determinacion de la
%) . . .
-Ei 8 Skin-model |resistencia al paso de |Ret
g 2 vapor de agua
O A . .. Limite
(=¥ Determinacién de los .
L. superior e
limites de confort. L.
inferior
5 Capacidad de Masa de agua
é§'rw almacenamiento acumulada
o __g —8 (o]
Q e}
ﬁ o -H ﬁ Gestion de . Velocidad
— = > o . Capacidad de transporte .
a2 0D sudor liquido ascensional
a9 g
o § ®
A~ Capacidad de secado Périda de peso

A-Transmision de vapor y calor en estado de equilibrio

Determinacion de la resistencia térmica y la resistencia al paso

de vapor.

La exposicién de las muestras y la medicién de las magnitudes
termofisiolégicas frente a cargas moderadas de humedad vy
temperatura se ha realizado mediante el “Skin Model” de acuerdo
con la norma ISO 11092:1993 “Medicidn de la resistencia térmica
v de vapor de agua en condiciones de equilibrio. (Test del Skin

Model). ” . Este instrumento es uno de los mas utilizados para de



medir la transmisioén del calor y de la humedad en los tejidos. El
andlisis en el “Skin Model” permite el cdlculo de la
resistencia térmica, Rct, y de la resistencia al paso de vapor de

agua, Ret.

El “Skin Model” consta de una placa plana alojada en una cdmara
ambiental. El plato se calienta eléctricamente hasta llegar a la
temperatura de piel y se recubre por el material a analizar. La
cara del tejido en contacto con la piel del usuario es la que
también estd en contacto con la placa. Un anillo lateral, también
calentado, evita las ocasionales perdidas de calor

Posteriormente se adiciona agua sobre la superficie del conjunto
que estd cubierto a su vez por una capa de celofdn permeable al
vapor y que hace la funcién de sellante frente al agua liquida

Tal y como se ha dicho anteriormente el aparato de medida estd
situado en una cdmara climdtica con el fin de realizar el

andlisis en condiciones ambientales constantes y controladas

Las condiciones del ensayo provocan una perdida de calor a través
del tejido a ensayar que estd influenciada tanto por la
resistencia térmica en seco, Rct, como por la resistencia al
vapor, Ret, de la muestra. Las medidas, por tanto, se efectuan en
condiciones humedas asi como secas para determinar cada uno de

estos pardmetros [81]

El efecto 6ptimo combinado prenda—confort termofisioldgico no se
hace patente hasta que se determina la relacién entre la
resistencia térmica y la resistencia al paso de vapor de agua

Dicha relacién se denomina indice de permeabilidad al vapor y se



define: Imt= SxRct/Ret. Donde S es un factor constante igual a 60

Pa/K, necesario para normalizar las unidades de medida.

El Imt, es adimensional y oscila entre 0 y 1. El wvalor O,
indicaria que el material es impermeable al vapor de agua (Ret es
infinito), mientras que el valor 1 indicaria que tanto la
resistencia térmica como la resistencia al vapor de agua

corresponderian a una capa de aire del mismo espesor del tejido.

El valor 0 jamds se consigue (la perspiracién siempre se da). Los
valores entre 0,6 y 1 son poco realistas (excesivo aislamiento
térmico que conllevaria a un estrés térmico elevado para el
usuario). Dentro del rango entre 0,3 y 0,5 dirfase que la prenda
es térmicamente confortable. Fuera de estos limites la falta de
confort crece y la eficiencia en el trabajo es de esperar que se

vea perjudicada [66].

Determinacion de los limites de confort.

La determinacion de los limites de confort constituye un estudio
relevante a la hora de determinar las propiedades generales de
los tejidos con relacién a este aspecto en particular. Los
cdlculos que se describen han sido desarrollados por Barker [82]
con el objeto de predecir los limites de confort dadas unas
condiciones ambientales y metabdlicas determinadas. El modelo se
basa en relaciones de pérdida y acumulacién de calor y su efecto

en el cuerpo humano.



El modelo debe ser capaz de predecir el intervalo de la actividad
ejercida dentro de la cual las prendas que lleve en ese momento
el usuario sean termofisioldgicamente confortables. Por encima de
estos limites es muy probable que se dé un golpe de calor

mientras que en el otro extremo se originard una hipotermia.

El modelo se basa en la ecuacién sobre la disipacién de calor por
parte del cuerpo humano expuesta con anterioridad por Woodcock
[83]. La energia total disipada desde la piel de un individuo a
través de la indumentaria que viste, asumiendo que no hay
reacciones internas (e.g. condensacién, absorcién, o re—

evaporacién) puede expresarse segun la ecuacién ( 18):

Q=MnsWef = 5 Ta Ps—Pa o

Ret Re t

(18)

Q es la energia total disipada en W/m’; Mn es tasa metabdlica
neta en W/m’; Wef es el trabajo mecdnico externo (generalmente es
igual a cero, por lo que Q=Mn); Rct es la resistencia térmica en
m°K/W; Ts es la temperatura de la piel en °C; Ta es la
temperatura ambiente en °C; Ret es la resistencia al vapor de
agua en mPa/W; Ps es la presién de vapor saturado a la
temperatura de la piel en kPa y Pa es la presién de vapor a

temperatura ambiente

Este modelo predictivo contiene tres grupos de pardmetros

funcionales. Un grupo que depende de las propiedades del sustrato



textil (Rect, Imt), otro grupo que depende de las condiciones
ambientales (Ta, Pa) y finalmente un tercer conjunto relacionado
con el calor metabdélico generado (Ts, Ps). Los limites de confort
se pueden calcular a partir de un amplio abanico de condiciones

de partida. En nuestro caso las asunciones son:

1.-Para el limite inferior de confort (también denominado limite
de minima perdida de calor):

- actividad metabdlica suave

- temperatura ambiente: 23°C

- temperatura promedio de la piel: 33°C

- produccién minima de calor para evitar hipotermia: 200 W/m’

2.-Para el limite de confort superior (denominado también como
limite de méxima pérdida de calor):

- actividad fisica moderadamente elevada (el wusuario se
sentird con falta de confort y percibird la formacién de
gotas de sudor que no llegan a evaporar y recorren la
superficie de la piel)

- temperatura ambiente: 23°C

- temperatura promedio de la piel: 33°C

- este limite se calcula como la pérdida de calor seco mds

el 100% de la perdida de calor por evaporacioén

3.-Para el limite de confort térmico:
- actividad fisica normal
- temperatura ambiente: 23°C

- temperatura promedio de la piel: 33°C



- este limite se calcula como la pérdida de calor seco mds

el 20% de la perdida de calor por evaporacién

Los limites de confort se calcularan a partir de la ecuacién (
19) tal que limite inferior de confort, Q < limite de confort

térmico, Q < limite superior de confort, Q:

6R,;1t6 (Ts - Ta) < [%jﬁj [(Ts - Ta) + 3,3 Im t(Ps — Pa)} <

< [ijﬁj [(Ts — Ta) + 15,5 Im t(Ps — Pa)]

(19)

B-Gestion de la humedad en estado Iliquido en condiciones de

actividad moderada

Hay condiciones transitorias que se caracterizan por pulsos
intermitentes con una fuerte sudoracién originada por el
ejercicio de una actividad con demanda fisica o bien por las
condiciones climdticas presentes. Se da entonces una perspiracion
que si es percibida por el usuario muy en especial porque empieza
a detectar las gotas de sudor. Es en este momento en el que el
liquido generado debe ser correctamente gestionado con el fin de

mantener la regulacién corporal térmica [35][84]



Los métodos de andlisis utilizados para evaluar las propiedades
del tejido a la hora de transportar el sudor desde la piel hasta
el exterior se han seleccionado segun los mecanismos fisicos por
los cuales el agua (en forma de vapor o liquida), pasa a través

del tejido hacia el exterior:

Transporte de vapor de agua: controlado por difusién (penetracién
en los poros entre fibras) vy sorcién (propiedades absorbentes del
material).

Transporte de liquido: controlado por drenado (transferencia por
capilaridad entre hilos) y evaporacién (migracién del agua desde

la superficie).

Los métodos de andlisis fueron:

Capacidad de almacenamiento de liquido: segin el Método 342 de
Aitex. La muestra se cuelga verticalmente dentro de una cdmara
climdtica inicialmente a 23°C y 25% de humedad relativa. Después
de permanecer una hora en la cdmara, la muestra es pesada. Se
repite este proceso a diferentes condiciones de humedad: 50% y
75%. Se determina el peso de agua y se normaliza su valor. Se

calcula el valor de la pendiente.

Capacidad de absorcién de liquido: segun ISO 9073-6. En este
andlisis se determina la velocidad de ascensiéon vertical del
liquido en el cual estd parcialmente sumergida la muestra. Se
tomardn resultados en ambas direcciones del tejido, urdimbre y

trama. El resultado final se calculard segin la ecuacién ( 20):



Velocidad ascension = \/Velocidad2 + Velocidad®

ur dim bre trama

( 20)

Capacidad de secado: segun el Método 343 de AITEX. En este
andlisis se pesa inicialmente una muestra de tejido y se sumerge
en agua durante un cierto espacio de tiempo. La muestra
posteriormente se cubre con papel absorbente bajo una cierta
carga. Finalmente se deja secar la muestra que se habrd colgado
verticalmente. Se tomard el peso de esta en varios intervalos de
tiempo. La capacidad de secado se corresponderd con el tiempo

necesario para evaporar 50 mg de agua.

3. 2. 3. 3 Procedimientos de andlisis relativos  al confort

sensorial.

Mano

Los andlisis se realizaron con el equipo KES-F. El KES o Sistema
de Evaluacién Kawabata es hasta el momento el método de andlisis
de laboratorio mds reconocido por la comunidad textil para la
determinacién de la “mano” del tejido y otras propiedades
sensoriales. El KES es un sistema de experimentacién modular de
alta precisién, que permite la determinacién de un pardmetro tan
subjetivo como es el tacto, entendiéndose como “la mano” o el
grado de suavidad de un tejido, caracteristica por la que se va a
ver influenciado el confort del mismo. Esto es posible a partir

del andlisis de sus propiedades mecdnicas:



— Tensién

Flexién o doblado

Cizallamiento
— Compresién

— Superficie

Cada una de estas propiedades se valoran con su correspondiente

médulo de experimentacion:

KES-FB1: Médulo automatizado disenado para medir las propiedades
de tensién y cizallamiento de los tejidos (energia de tensién,

fuerza de tensién y rigidez e histéresis de cizallamiento).

KES-FB2: Médulo automatizado para medir la flexién de un tejido o

de un tejido no tejido.

KES-FB3: Moédulo automatizado para determinar las propiedades de

compresién de los tejidos

KES-FB4: Modulo automatizado para medir la superficie de los
tejidos, mediante la determinacién del coeficiente de friccién y

de la rugosidad geométrica.

Como resultado de estos ensayos se obtienen las variables fisicas

detalladas en la Tabla 17.



Tabla 17. Magnitudes reportadas por el sistema KES

Propiedades

L. Variable Descripcion Unidades
mecdnicas
LT linealidad de la curva de extensiodn -
. WT energia de tensioén g * cm/cm’
Tension .
RT recuperacion %
EMT extensién con carga de 500g %
., B regidez a la flexién g cm’/cm
Flexion ; ] ) 9
2HB histéresis de flexion g * cm/cm
G rigidez de cizallamiento g/cm * grado
Cizallamiento 2HG histéresis de cizallamiento a 0,5° g/cm
2HG5 |histéresis de cizallamiento a 5° g/cm
LC linealidad de la curva de compresioén -
WC energia de compresion g cm/cm’
Compresién RC resiliencia de compresion %
To grosor a 0,5. Presioén mm
Tm grosor a 50. Presioén mm
MIU coeficiente de friccion -
Superficie MMD desviacion media del coef. de friccioén -
SMD rugosidad geométrica mm
Peso W peso por unidad de drea mg/cm2
La transformacién de las variables fisicas en variables

cualitativas,

de ecuacidén, que pondera las distintas variables

funcién de la aplicacion final del tejido ensayado,
invierno, tejidos para verano,

piel, tejidos no tejidos).

Se definen las variables cualitativas como los

(ver Tabla 18),

se lleva a cabo mediante la aplicacién de un modelo
fisicas en
(tejidos para

tejidos en contacto directo con la

“Primary Hand”

son un total de 8 y se asocian a conceptos

relacionados con las sensaciones provocadas por el sentido del

tacto al tocar un tejido.



Tabla 18. Primary Hands reportadas por el sistema KES

Primary Hand Concepto. Sensacioén al tacto
KOSHT Rigidez, tejido mds o menos tieso. Sensacién
relacionada con la rigidez, elasticidad a la flexioén
NUMERT Lisura. Sensacién relacionada con un tacto liso, llano
y suave
FUKURAMI Dens1§ad y suav1dgd (cuerpo). Sensacién de
voluminosidad y riqueza
SHART Rugosidad, aspereza
HARI Caida, facilidad con la que el tejido se extiende
SOFUTOSA Sensacion de suavidad, voluminosidad, flexibilidad y

lisura

KISHIMI Crujido, sonido que hace el tejido al tocarlo

SHINAYAKASA Flexibilidad

A partir de las variables cualitativas o “Primary Hand” , se
obtiene un tunico valor para cada tejido el cual representa “la
mano” o el “Total Hand Value” (THV). La ecuacién de cdlculo
establecida por el sistema de medida KES, al igual que en el caso
de los “Primary Hand” , viene en funcién de la aplicacién final
del tejido. Segun el valor THV los tejidos se clasifican segun

ilustra la Figura 111.

Excelente Bueno Pobre

v v ¥ v v i v v r v .
‘ 5.0 H 45 H 4.0 H 35 H 3.0 H 2.5 H 2.0 H L5 H 1.0 H 0.5 H 0.0 \

Figura 111. Clasificacién de los tejidos segun el THV obtenido con el sistema

KES



En el presente trabajo se estudiaron tres PHP, Primary Hand
Parameters, ya que se asumié que los tejidos para uso profesional
general de clase azul (y blanca) se aproximan de entre todos los
modelos actualmente disponibles del KES, a los trajes de invierno
para hombre. Los tres PHP son: Koshi, Numeri y Fukurami. EL THV
también se calculé bajo la misma asuncién anteriormente

mencionada.

Resistividad superficial

Como parte de las propiedades sensoriales también se determinaron
las caracteristicas en cuanto a conduccién estdtica de los
tejidos conforme a la norma ISO 1149-1 “Resistividad superficial
de los tejidos” . La justificacién para este tipo de evaluacién
reside en los efectos muchas veces indeseables que causa la
electricidad estdtica tales como picores y el pegado de la ropa a

la piel.

3. 2. 3.4 Procedimientos de andlisis relativos a la durabilidad del

tejido.

Con el fin de determinar el grado de supervivencia de los
filamentos de EOL se procede a la evaluacién de varias
propiedades mecdnicas de los tejidos (véase 2.4.5.4). Una
degradacion significativa de los filamentos eldsticos ya sea
desde un punto de vista estructural o quimico podria conllevar a
graves defectos de calidad los cuales en muchos casos unicamente
son visibles en etapas cercanas al fin del ciclo de vida util del

producto.



Con el fin de simular el mencionado ciclo de vida, se realizaron
un total de cincuenta lavados de acuerdo con la norma ISO 6330-5A
(lavado a 40°C durante quince minutos y secado en secadora a
75°C). Las muestras fueron analizadas a la recepcién en el
laboratorio, después de 25 y 50 lavados. Los procedimientos de

andlisis para la comprobacién de la durabilidad fueron:

- Alargamiento a la rotura y resistencia a la traccioén: ISO
13934-1

- Resistencia al rasgado: ISO 4674-A1

- Alargamiento y recuperacion eldstica: ASTM 6614-1,8 kg y
ASTM 3108

- Resistencia a la abrasion: ISO 12947-1 y 3

- Resistencia a la formacién de pilling: ISO 12945-2.

Notese que en aquellos andlisis de laboratorio donde se deban
realizar los ensayos en ambas direcciones del tejido unicamente
se reflejaran en la parte de los resultados aquellos relativos a
la direccién en la que actua el componente eldstico, es decir, en

sentido trama.

3.2.4 Procedimientos de andlisis del tejido para sala de

operaciones

Tal y como se ha comentado en el punto 2.4.6.5, las batas y
tejidos para salas de operaciones deben obligatoriamente

ajustarse a los requisitos establecidos en la directiva europea



93/42/EEC. Estos requerimientos se encuentran especificados en la
norma europea EN 13795-1, 2, 3:2002, Panos batas y trajes para aire
limpio de utilizacién quirurgica, como productos sanitarios, para
pacientes, personal clinico y equipo. Parte 1: Requisitos para
los fabricantes, procesadores v productos. Parte 2:
Procedimientos de andlisis. Parte 3: Requisitos y niveles de
prestaciones. Seguidamente se expondrd en detalle cada uno de los
andlisis a realizar tal y como se indicé por el laboratorio
externo autorizado para expedir la certificacién correspondiente

[85][86].

Se especificaran asi mismo los requisitos minimos exigidos segun
las prestaciones de los tejidos. Se recuerda que la norma
establece dos categorias iniciales: tejidos de comportamiento
estandar y tejidos de comportamiento superior. Cada una de estas
categorias se subdivide en dos clases segin la proximidad del
tejido a la zona donde se realiza la cirugia: drea no critica la

més alejada y drea critica la contigua a dicha zona (véase Figura

112).

irea critica

frea no critica

Figura 112. Subdivisién de la bata quirurgica segun zonas criticas



3.2.4. 1 Resistencia a la penetracion microbiana en seco

Norma aplicable: EN ISO 22612

El método de ensayo se ha disenado para determinar la facultad
que tienen los materiales, en seco, para resistir la penetraciodn
de particulas que ‘transportan microorganismos. El método
establece la cantidad de microorganismos que pueden penetrar a
través del material que se ensaya utilizando como medio de
transporte polvos de talco. Los resultados del ensayo se expresan
en CFU (colony forming units) unidades formadoras de colonias,

segun se observa en la placa de Agar, Figura 113.

Troquel matilico

Incubacian (35 *C, 24 haras)

Flaa de sedimentacidn Vibracidn

Figura 113. Ensayo de penetracioén bacteriana en seco

Requisitos de prestaciones:

Cumplimiento Cumplimiento
Cumplimiento estandar Cumplimiento superior
estandar Area no- superior Area no—
Magnitud Unidad Area critica critica Area critica critica
Resistencia a la
enetracion . .
p' . log 10 CFU no requerido <2 a,b no requerido <2 a,b
microbiana en
seco
a Condiciones de ensayo: concentracion critica 10® CFU/G talco y tiempo de vibracién de 30 minutos

b Para los objetivos de esta norma, log;o CFU < 2 significa un maximo de 300 CFU.



3.2 .4 2 Kesistencia a la penetracidn bacteriana en himedo

Norma aplicable: prEN ISO 22610

El objeto de este ensayo es evaluar las propiedades del tejido
para resistir la penetracioén microbiana en condiciones de humedad
y tensién mecdnica (véase Figura 114). Los resultados del ensayo

se expresan en Bl “Barrier Index” , Indice Barrera.

O 'D} Dedo metslico

I ] Lémina PE

Material emisor con microorganismos

(8
W

Anillo de fijzcion

Materlal de ensayo

ON
(]
Incubacion (35 °C, 24 horas)
- I )

i

Figura 114. Ensayo de penetracién bacteriana en humedo

Requisitos de prestaciones:

Cumplimiento Cumplimiento
Cumplimiento estdndar Cumplimiento superior
estdndar Area no-— superior Area no—
Magnitud Unidad Area critica critica Area critica critica
Resistencia a la
penetracion . .
. . IB =2,8 a no requerido 6 a,b no requerido
microbiana en
humedo
a La diferencia minima significativa para el indice de barrera estimada segun la

prEN ISO 22610 resulté ser 0,98 con un nivel de confianza del 95%. Esta es la
diferencia minima que se precisa para distinguir entre dos materiales que se

consideran diferentes. Esto significa que los materiales que varian hasta un 0, 98



de indice barrera probablemente no son distintos, y los que varian en mds del
0,98 de indice barrera probablemente son distintos. (El 95% de nivel de confianza
significa que un observador acertaria 19 veces de 20 al aceptar estas
alternativas).

b fndice Barrera = 6,0 para los fines de esta norma significa que no hay

penetracién. Indice Barrera = 6,0 es el valor maximo alcanzable

3.2.4.3 Limpieza microbiana

Norma aplicable: UNE-EN 1174

La pureza microbiana determina la carga bioldégica, es decir la
poblacién de microorganismos en el producto. La pureza microbiana
es especialmente relevante para lograr la esterilizacién y se
precisa una garantia de esterilizacién de 10 ° para poder
etiquetar un producto como estéril. Para productos que no se
venden como estériles, el método de ensayo permite evaluar su

potencial de impureza microbiana.

Los resultados del ensayo se expresan en un logaritmo decimal de
CFU (colony forming units - unidades formadoras de colonias) por

placa (véase Figura 115). Un ntmero menor indica mayor pureza.



Material de ensayo

Agua (impura) 6

ncubacion (35 °C, 24 horas)

Placa de sedimantacian

Figura 115. Ensayo de limpieza microbiana

Requisitos de prestaciones:

Cumplimiento Cumplimiento
Cumplimiento estdandar Cumplimiento superior
estandar Area no- superior Area no-
Magnitud Unidad Area critica critica Area critica critica
Limpieza log 10
. . {2 a {2 a <2 a <2 a

microbiana (CFU/dm2)
a Para los objetivos de esta norma, log;o CFU < 2 significa un maximo de 300 CFU.

3.2 4. 4 Resistencia a la penetracion de 1iquidos

Norma aplicable: EN20811:1992

Este método de ensayo evalua el comportamiento de la estructura
del tejido bajo presién hidrostdtica creciente (véase Figura
126). Cuando se aplica una presién suficiente, el agua penetrard
en el tejido y se produce lo que se denomina penetracién de

liquidos.

La proteccién de pacientes y personal clinico frente a la

contaminacién por la penetracion de liquidos en las prendas



quirdrgicas es de suma importancia. Los resultados de este ensayo

se expresan en columna de agua (cm) y los valores mayores denotan

me jor resistencia.

Indicadar da presion del agua
8 /
\ Presion del agua y [

Figura 116. Ensayo de la penetracion de liquidos

BoMoM

Columna
de aguz
{em)

Material
de ensayo

Requisitos de prestaciones:

Cumplimiento Cumplimiento
Cumplimiento estdandar Cumplimiento superior
estdandar Area no- superior Area no-
Magnitud Unidad Area critica critica Area critica critica
Resistencia
a la
. cm H20 =20 =10 =100 =10
penetracion

de liquidos

3.2 4 5 Limpieza de materia particulada y emisidn de pelusa

Norma aplicable: ISO/DIS 9073:10/01



Se utilizan los mismos equipos para medir el desprendimiento de
pelusa y la pureza de las particulas y sus respectivos indices se
obtienen con el mismo método de ensayo (véase Figura 117). El
dispositivo mide el numero de particulas de un tamano entre 3 vy
25 micras que se desprenden del producto cuando es sometido a
torsién ciclica y fuerzas axiales. Para medir la pureza de las
particulas es fundamental la rapidez en el desprendimiento de las
mismas, mientras que el desprendimiento de pelusa es una medida

de la reserva de particulas en el producto a largo plazo.

El método de ensayo reproduce los esfuerzos a los que se somete
el tejido durante la prdctica médica de los trabajadores. Se
miden las particulas de tamanos entre 3 y 25 micras porque son

las que se consideran capaces de transportar agentes infecciosos.

Maovimienta de gira

Camara del ansayo y de vaivén Contador de particulas

Materlal de ensayo j W
OO0 i
ooo @j

Flaca mavil % 5 y
Flaca fija Colector de aire

Figura 117. Ensayo de materia particulada y emisién de pelusa

Requisitos de prestaciones:



Cumplimiento Cumplimiento
Cumplimiento estdndar Cumplimiento superior

estdandar Area no- superior Area no-
Magnitud Unidad Area critica critica Area critica critica
Limpieza de
materia IPM 3,5 3,5 3,5 <3,5
particulada
Emisién de
pelusa . Logl10 <4 <4 <4 <4
(Linting) (lint count)

3.2.4. 6 Resistencia al reventamiento:

Norma aplicable: EN 29073-3:1192

Este ensayo mide la resistencia de un tejido a la rotura o a las
punciones. Algunas zonas de las prendas quirurgicas pueden estar
sometidas a posibles roturas o punciones durante su uso en el
quiréfano. Por ejemplo, el codo del cirujano o el instrumental
quirdrgico puede provocar danos al ejercer presién en pequenas
zonas del tejido. Los resultados del ensayo estdn expresados en
Kilopascales y las cifras mayores indican mayor resistencia

(véase Figura 118).
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Figura 118. Ensayo de resistencia al reventamiento

Requisitos de prestaciones:

Cumplimiento Cumplimiento
Cumplimiento estdandar Cumplimiento superior
estdndar Area no- superior Area no-
Magnitud Unidad Area critica critica Area critica critica
Resistencia al
reventamiento— KPa =40 =40 =40 =40
seco
Resistencia al
reventamiento— KPa =40 no requerido =40 no requerido

humedo

3.2.4 7 KResistencia a la traccion

Norma aplicable: EN 29073-3:1192

Esta metodologia de ensayo mide la capacidad de un tejido para
soportar la presién por elongacién inducida (véase Figura 119).
Este tipo de presién se produce de forma natural cuando se lleva
la prenda en situaciones normales. Los requerimientos minimos
garantizan que el articulo se comportard de forma satisfactoria,

sin fallos mecdnicos. Los resultados del ensayo estdn expresados



en Newtons y las cifras mayores indican mayor resistencia del
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Figura 119. Ensayo de resistencia a la traccién

Requisitos de prestaciones:

Cumplimiento Cumplimiento
Cumplimiento estdandar Cumplimiento superior
estdndar Area no- superior Area no-
Magnitud Unidad Area critica critica Area critica critica
Resistencia a la
. N =20 =20 =20 =20
traccidon—seca
Resistencia a la . .
N =20 no requerido =20 no requerido

traccidén—humeda

3.2.4. 8 Tiempo de descarga

Normas aplicables: UNE EN 1149-3:2004 y prEN 1149-5:2005

La norma indica en segundos, el tiempo requerido para que el
tejido descargue el 50% del potencial inicialmente aplicado,
i.e., de 1200 a 600 voltios. El criterio de aceptacién de la

norma exige que la magnitud tsx (o tiempo de semi-descarga) deba



ser menor que 4 segundos o bien que el factor de proteccién (o de

escudo) sea superior a 0, 2.

3.2 4 9 Resistencia al vapor de agua y resistencia térmica

Norma aplicable: ISO 11092:1993

3.2.4. 10 Otras propiledades mecdnicas y constructivas

Densidad filar: norma aplicable UNE EN 1049-2

Peso: norma aplicable UNE 40339: 1976

Ancho: norma aplicable ISO 22198:2006

3.2.4. 11 Procedimiento de lavado, desinfectado y esterilizado

Tal y como se ha dicho en el punto 3.1.1.2, previo al ensayo del
tejido bajo todas las normas mencionadas anteriormente, se deberd
simular lo que corresponderd el ciclo de vida util del tejido. La
finalidad de este procedimiento es la de comprobar la
funcionalidad del sustrato textil una vez este se acerca al
momento en el cual va a ser desechado debido a su envejecimiento.
Si bien se conviene que con cada ciclo de lavado (y con el uso)
parte de las prestaciones van perderse, el riesgo que no puede
admitirse es que esta pérdida sea tal que la prenda esté fuera de
la normativa de obligado cumplimiento aplicable en uno o varios
de sus pardmetros. Se recuerda que esta contingencia supondria un
riesgo para la integridad fisica del equipo medico en mayor

medida y también del paciente



También por motivos de confidencialidad no se explicitard en
detalle todo el programa de tratamiento realizado sobre el

tejido.

Tanto las caracteristicas del programa de lavado, de
desinfectado, esterilizado asi como el numero de ciclos es propio
de laboratorio externo autorizado para la certificacién de este

tipo de tejidos.

El numero de ciclos consecutivos previo al andlisis de

laboratorio es de 75 ciclos

324 12 Descripcion del proceso de lavado desinfectado:

-  Remojado de unos cinco minutos en frio

- Prelavado de diez minutos, alcalino a baja temperatura

- Vaciado

- Lavado de veinte minutos a temperatura moderada

- Vaciado

- Desinfectado de 8 minutos con dcido peracético a baja
temperatura

- Vaciado

- Aclarados: tres ciclos en frio

- Suavizado

- Centrifugado de unos 5 minutos

324 13 Descripcion del proceso de esterilizado:

- Esterilizado a 120°C en autoclave durante un tiempo

superior a veinte minutos



3.2 4 14 Durabilidad del tejido

Fundamentalmente se tratard de averiguar la supervivencia del
tejido después de los 75 ciclos de lavado, desinfectado vy

esterilizado en dos direcciones:

1. La conservacioén del buen estado de adhesién de la membrana

al sustrato textil

2. La conservacion de las propiedades mecdnicas del tejido
relacionadas con el comportamiento eldstico de los

filamentos de elastolefina

En relacién con el primer aspecto no hay ninguna norma relativa
al asunto, por lo que simplemente se tratard de realiza una
inspeccién visual a diez metros de tejido para comprobar que la

membrana no se ha despegado en ningun punto del tejido base

En lo relativo a la durabilidad de los filamentos eldsticos de
EOL se realizaran los andlisis propuestos en el punto 2.4.5.4
estrictamente relacionados con el comportamiento irregular de la
elastolefina que directamente afecten al tejido base. Se

determinard:

- Estabilidad dimensional: norma aplicable ISO 5077:1987
- Comportamiento eldstico, elasticidad y crecimiento a la

recepcioén y después de los setenta y cinco lavados: norma

aplicable ASTM 3107 y ASTM 6614



3.2.5 Procedimientos de andlisis del tejido eldstico

resistente al fuego

3.2.5.1 Del sustrato textil

Una vez obtenido el tejido eldstico resistente al fuego se
realizaron los siguientes andlisis de laboratorio con el fin de

determinar las caracteristicas principales del mismo:

Ligamento: UNE 40017 y UNE 40161
Titulo: UNE 40600-5

Composicién: UNE 40110

Densidad filar: UNE EN 1049-2:1995
Masa laminar: UNE EN 12127

Ancho: UNE EN 1773

3.2 5.2 De obligado cumplimiento.

Los trabajadores de la industria quimica y petro—quimica estdn
sometidos a multiples riesgos potenciales provocados bdsicamente
por el propio entorno laboral y los distintos productos que en ¢l
intervienen. Por lo indicado, las prendas de proteccién térmica
para los trabajadores de este segmento, deben cumplir con lo
definido en la Directiva Furopea 1989/686/CEE (Armonizacién de
los EPI), superando las exigencias definidas en la Norma Europea
armonizada UNE EN 531:1996. Asi mismo, cuando vayan a ser
utilizadas en zonas clasificadas como potencialmente explosivas
deberdn también cumplir, siguiendo el mandato de la Directiva

Europea 1999/92/CE, con las exigencias para prendas con



propiedades anti—-estdticas segun la Norma EN 1149-3 , vy el
cumplimiento de los requisitos de proteccién electroestdtica de

la EN 1149-5 para vestuario de proteccién.

Otros ensayos de obligada evaluacién para este tipo de

aplicaciones son:

Calor radiante, UNE EN 366:1993. La norma EN 366 mide la
velocidad de transmisién del calor radiante de un lado al otro
del material (Figura 120), evaluando el plazo necesario para que
la temperatura alcance el nivel de dolor (tl) y quemaduras de

segundo grado (t2). El flujo térmico incidente es de 20 kW/m?.

Muestra

40 kW/m*

Calorimetro

Figura 120. Esquema del procedimiento de medida del calor radiante

La Tabla 19 ilustra la interpretacién de los resultados
obtenidos segun la norma norma UNE EN 531:1996. Todas las prendas
que pretendan proteger contra el calor por conveccién deben

alcanzar, como minimo, el nivel CI.



Tabla 19. Nivel de prestacién de los tejidos en funcién del calor radiante

segun UNE EN 531

Nivel de Tiempo medio alcanzado, t,(s)
prestacion minimo méximo

C1 8 30

C2 31 90

C3 91 150

C4 151

Propagacion limitada de la 1lama, UNE EN 632:1996. Equivalente a
UNE EN ISO 15025:2003 (Procedimiento A). La norma EN 532 mide la
inflamabilidad del material. El encendido de la superficie dura

10 segundos. Los requisitos a satisfacer segun el punto 6.2.2. de

la norma UNE EN 531:1996 se ilustran en la Tabla 20.

Tabla 20. Requisitos a satisfacer en el ensayo de propagacién a la llama segln

UNE EN 531

a) Ninguna probeta debe inflamarse hacia la parte
superior o hacia los bordes

b) Ninguna probeta debe formar agujero en ninguna
capa, excepto la capa exterior del conjunto
multicapa

c¢) Ninguna probeta debe inflamarse o gotear

d) La media de los valores de postinflamacién
debe ser menor o igual a 2 s

e) El valor de la media de postincandescencia
debe ser menor o igual a 2 s

Determinacion de la transmisidn de calor durante la exposicidn a
la llama, UNE EN 367:1992. La norma EN 367 mide la velocidad de
transmisién del calor por conveccién de un lado al otro del
material, evaluando el plazo necesario para que la temperatura

alcance el nivel de dolor (indice de transmisién de calor HTI12)



y quemaduras de segundo grado (HTI24). El flujo térmico incidente

es de 80 kW/m?* (véase Figura 121).

— Calorimetro
Muestra

80 kWim*

Figura 121. Esquema del procedimiento de medida de la transmisién de calor

La Tabla 21 muestra los distintos niveles en los que puede ser
clasificado el tejido a partir de los resultados y de acorde a la

norma UNE EN 531.

Tabla 21. Nivel de prestacién de los tejidos segun la transmisién de calor UNE

EN 531

Nivel de Intervalos de valores HTI
prestacioén Min. Max.

Bl 3 6

B2 7 12

B3 13 20

B4 21 30

B5 31

Disipacion de la carga electrostdtica, UNE EN 1149-3:2004. lLa
norma EN 1149:1 detalla los métodos de prueba y las exigencias en
materia electrostdtica para que las prendas de proteccidén disipen

la electricidad estdtica impidiendo la aparicién de descargas



incendiarias. La norma EN 1149:3 describe dos métodos de medida
de la disipacién de las cargas electrostdticas sobre la
superficie de los materiales destinados a la fabricacion de
prendas. En un método de prueba, las cargas son generadas
frotando el material mientras que en el otro se obtienen por
induccidén, sin contacto directo. Se registran la intensidad

mdxima del campo y la velocidad de desintegracion.

Los criterios de aceptacién segun la norma UNE EN 1149-3:2004 y
prEN 1149-5:2005, Método de carga por induccién son: ts < 4s. o S
> 0,2. Donde “ts” se corresponde con el tiempo de semidescarga

y “S” con el Factor de Proteccioén.

3.2 5. 3 Propiedades  mecdnicas de  resistencia, confort y

durabilidad

Se realizaron los siguientes andalisis relativos a las

caracteristicas mecdnicas del tejido:

Resistencia a la traccién y alargamiento a la rotura, UNE EN ISO
13934-1:1999
Estabilidad dimensional UNE EN 25077:1996. Programa de lavado
(ver 2.4.7.5):
- Un lavado previo en seco con percloroetileno seguido de un
lavado en lavadora con detergentes neutros
o Temperatura de lavado: 35-40°C.
o pH del bano: 3-4 (mdximo 7)
o Prelavado: 3 minutos

o Lavado: 7 minutos



o Aclarado con agua fria: 3 minutos

- Secado: en secadora 500/600 rpm mdximo. Temperatura:

inicial a 70°C y acabar el secado cuando la temperatura

alcance los 45°C
- Namero de ciclos: 60.
Elasticidad y crecimiento, ASTM 3107 y ASTM 6614-1,8 kg. A la

recepcién y después de 60 ciclos de lavado y secado para la

validacion de la durabilidad del filamento.



4 RESULTADOS Y DISCUSION
4.1 Analisis de los polimeros y filamentos

4.1.1 Caracterizacién de 1los copolimero de bloque de

etileno—octeno

La Tabla 22 ilustra los ensayos analiticos que se realizardan con
el fin de caracterizar los distintos copolimeros que se han

preparado en el presente trabajo.

Tabla 22. Andlisis a realizar para la caracterizacién de los copolimeros de

bloque
. . . Magnitud
And4lisis Objeto obtenida
GPC Distribucién del peso molecular Mw, MWD / Polidispersidad
FLUIDEZ Capacidad de extrusién I,
Medida indirecta de la
DENSIDAD cristalinidad p

Cristalinidad, calor de fusidn,

DSC ., Tm, Tc, AH, Xc
temperatura de fusién

CRYSTAF Distribucién de cadenas cortas Te, SCBD

NMR Cantidad de comonémero % peso / % moles

TREF Distribucién de la distribucién de SCRD
cadenas cortas

En esta tabla y de acuerdo con lo expuesto en el apartado
experimental se determinan las siguientes magnitudes: densidad;
indice de fluidez 1I.; promedio en peso del polimero Mw vy
polidispersidad mediante el andlisis GPC; calor de fusién AH y
pico de temperatura de fusién Tm y de cristalizacién Tc obtenidos

mediante DSC; distribucién de cadenas cortas mediante los



andlisis Tref y Crystaf; el contenido en comonémero mediante NMR
y finalmente la diferencia de temperaturas, AT, entre los picos

de fusién para DSC y de cristalizacién CRYSTAF (véase 3.1).

La Tabla 23 ilustra algunas de las propiedades listadas
anteriormente de los ©polimeros obtenidos en la presente
investigacioén. El listado completo de propiedades puede verse en

el Apéndice C.

Tabla 23. Propiedades de los polimeros obtenidos en la investigacioén

Calor de Tc Tm

Defjlffd , )ﬁll Mw/Mn  fusién DSC Tmogsc TCOESC Crystaf  Tepysiar [Esg;%/

Muestra g/em & J/g °C °C
D 08627 1,5 110000 2,0 32 37 5 30 7 536
E 0,9378 7,0 65000 2 183 124 133 79 45 485
F 0,8895 0,9 137300 13,8 90 125 111 78 47 -
5 0,8786 1,5 104600 2,0 55 120 101 41 72 419
6 0,8785 1,1 109600 2,1 55 115 94 44 71 570
7 0,8825 1,0 118500 2,2 69 121 103 49 72 718
8 0,8828 0,9 129000 3,2 68 124 106 80 43 1778
9 0,8836 1,1 129600 4,5 74 125 109 81 44 4596
10 08784 1,2 113100 1,9 54 16 92 41 75 415
11 0,8818 9,1 66200 1,8 63 14 93 40 74 249
12 0,8700 2,1 101500 1,8 40 13 80 30 83 396
13 0,8718 0,7 132100 2,1 42 114 80 30 81 653
14 09116 2,6 81900 1,9 123 121 106 73 48 395
15 0,8719 6,0 79900 2,0 33 14 91 32 82 282
16 0,8758 0,5 148500 2,0 43 17 9% 48 69 485
17 0,8757 1,7 107500 2,0 43 116 9 43 73 506
18 0,9192 4,1 72000 1,9 136 120 106 70 50 331
19 0,9344 3,4 76800 1,9 169 125 112 80 45 367

CAy e-0  0,8750 1,0 72300 2,3 45 55 45 - 53 -

En la ultima columna se incluye la relacién entre el contenido de
etileno y el contenido del agente de transferencia de cadena, en
nuestro caso el dietil zinc, DEZ. Se ha decidido incluir este
pardmetro debido a la importancia del mismo y para las sucesivas
comparaciones entre copolimeros, puesto que como se ha comentado
en el apartado experimental el contenido en DEZ determina el tipo

de bloques y la distribucién de los mismos



Con relacién a las muestras obtenidas y listadas en la Tabla 23,
es 1importante comentar las diferencias mds importantes entre
ellas para su identificacién en los resultados que se expondrdn

en los sucesivos apartados:

- La muestra D se obtiene con el catalizador no selectivo
mds el agente de transferencia de cadena. Se trata de un
polimero altamente amorfo.

- La muestra E se obtiene con el catalizador selectivo mds
el agente de transferencia de cadena, de manera que el
polimero final es altamente cristalino.

- La muestra F es una mezcla de dos polimeros, uno altamente
amorfo y otro altamente cristalino. Se obtiene mediante la
utilizacién de los dos catalizadores (el mds y el menos
selectivo) pero sin la adicién del agente de transferencia
de cadena

- Las muestras de la 5 a la 19 representan copolimeros de
bloque de etileno—octeno producidos segun diversas
condiciones en el reactor. Fundamentalmente se varia la
concentracién del agente de transferencia de cadena.

- La muestra identificada como CAG e-o, se refiere a un
copolimero al azar de etileno—octeno obtenido mediante

polimerizacion CGCT para comparaciones

Véase el apartado 3.1.1.4 y el Apéndice A donde aparecen todas
las condiciones de trabajo en el reactor para cada uno de los

copolimeros.



4. 1. 1. 1 Andlisis GPC

A partir de los resultados obtenidos con la cromatografia de
permeacién en gel se comprueba que la muestra F, (la obtenida sin
DEZ) tiene un comportamiento bimodal, con un valor de
polidispersidad Mw/Mn = 13,8 (Figura 122). El rango de pesos
moleculares obtenidos oscila entre 240000 y 9600 g/mol. Por otro
lado se observa también que la distribucién del peso molecular se
vuelve menos dispersa en la medida en la que se incorpora el
agente de transferencia de cadena al reactor, tal y como indican
los resultados correspondientes a la muestra 5. El valor de la

polidispersidad es ostensiblemente inferior, alrededor de 2.

Copolimero de blogue, 5
{con DEZ) e
Mw: 104600
Mn: 53200
Copolimero mezcla, F
Mw/Mn: 2,0 (gin DEZ)
/ Mw: 137300
\ Mn: 2980
Mw/Mn: 13,8
/
7
— -~
e | LI LI B B |
2,0 3,0 4,0 5,0 g, 0 7,0

log (Mw)

Figura 122. Diagramas GPC de los copolimeros de bloque elaborados con y sin DEZ

Esta distribucién tan poco dispersa (muestra 5) es caracteristica
de especies obtenidas con un so6lo catalizador siendo ademds

indicativa de la naturaleza tipo multi-bloques del copolimero, ya



que se ha requerido una enorme cantidad de procesos de transporte
de cadenas para generar la homogeneidad encontrada en la

distribucioén del peso molecular.

En comparacién con los resultados GPC correspondientes a
copolimeros al azar Ziegler—Natta y CGCT (véase 2.3.4.2) se
deduce que la tecnologia de polimerizacién por transferencia de

cadena permite obtener distribuciones todavia mds homogéneas.

4. 1. 1.2 Andlisis DSC

La Calorimetria Diferencial de Barrido, o DSC, es la técnica
analitica que permite determinar la cristalinidad, Xc, y también
las temperaturas de transiciones térmicas y observar el
comportamiento de cristalizacién y fusién, aunque no ofrece
informacién directa sobre las dimensiones caracteristicas de la

morfologia cristalina.

La Figura 123 ilustra de manera comparativa los termogramas
correspondientes a uno de los copolimeros de bloque, muestra 17
de la tabla anterior, y a la muestra G, obtenida a partir de un
copolimero al azar CGCT. Notese que para efectos comparativos se
escogen dos muestras con densidades muy similares, p=0,8757 g/cm’
y p=0,875 g/cm’ para los copolimeros de bloque y al azar

respectivamente.



1,5

m—  Copolimero de blogue
—— Copolimero al azar

fff

=

" 1,0 -

]

=

o

[}

o I

=l -_,_,——l—_

]

= 0,5 4

— 3

Fy ////_/_\

0 a0 100 150

Temperatura, “C

Figura 123. DSC correspondiente a copolimeros de bloque y al azar

Se infiere de la figura que la temperatura de fusién para el
copolimero de bloque es significativamente mayor que la
correspondiente del copolimero al azar, Tm= 120°C frente a Tm=
55°C. La mejor respuesta térmica de los copolimeros de bloque
queda justificada por la estructura lamelar con cristales mds
grandes frente a las agrupaciones micelares menos resistentes a

la temperatura en el caso de los materiales al azar.

Otra de las diferencias importantes observables reside en la
elevada dispersion de temperaturas de fusién que presentan los
copolimeros al azar como se desprende de la representacién mds
achatada si se la compara con la respuesta mds puntiaguda de los
copolimeros de bloque. La posibilidad de mayor diseno de la

cadena macromolecular que ofrecen los copolimeros de bloque hace



que sea posible ejercer un control no unicamente del tamano de

los cristales sino también sobre la distribucién de los mismos.

El que los cristales fundan a temperaturas cercanas a los 120°C
favorece los procesos de pre-tratamiento, tintura y acabado de
los textiles que contienen filamentos eldsticos elaborados a
partir de copolimeros de bloque. La mayor presencia cristalina
favorece la retraccion del tejido durante su procesado en humedo
hecho que influye de manera extrema en el desarrollo del poder
elastico en el textil. También se infiere que la menor dispersion
deberia evitar problemas de calidad en el caso de que hubiese

variaciones térmicas en los procesos de acabado textiles

0,5

Flujo de calor, W/g

-90 -70 -50 -30 -10 10 30 50 70 90 110 130

Temperatura, °C

Figura 124. Detalle de la zona de fusién en un termograma DSC de un copolimero

al azar

La Figura 124 corresponde a la zona de fusion del termograma DSC
para el copolimero al azar, muestra G. El drea encerrada por la

linea base y la grdafica se corresponde con el calor de fusién, en



este caso AH= 45 J/g. Para la determinacién de la cristalinidad,
Xc, basta con dividir el valor obtenido por el calor de fusién de
un material 100% cristalino que es de AH= 292 J/g para un
polietileno, obteniéndose de esta manera una cristalinidad Xc=

15% segin la ecuaciéon ( 21).

Xc = —é§—x 100 = 15%
292

(21)

En el caso del copolimero de bloque, de la Tabla 23 se obtiene
que AH= 43 J/g, valor que se corresponde con una cristalinidad de
Xc= 14,7% Se deduce pues que ambos polimeros no presentan
diferencias significativas de cristalinidad aunque su
comportamiento frente a la temperatura si que es
significativamente diferente como se ha visto. Queda pues
reforzado el hecho de que las caracteristicas estructurales del
copolimero juegan un papel crucial en el establecimiento de las

propiedades finales de éste

La Figura 125 ilustra el comportamiento de la temperatura de
fusién, Tm, de copolimeros al azar y de bloque en relacién con
variaciones en la densidad. Se han anadido los valores de otros
copolimeros al azar. Los datos relativos a copolimeros al azar
para comparacién utilizados se recogen en [60]. Es significativa
la diferencia entre ambos materiales (para una misma densidad),
puesto que en el caso de los de bloque dicha temperatura de

fusién supera en todos los casos a la de los copolimeros al azar



y en la mayoria de ellos con una diferencia superior o igual a

50°C.
& Copolimeros de bloque A Copolimeros al azar
X Muestra D + Muestra E 0O Muestra F
140
¢ O *+
i o *
120 o *$ . *
100 A
&)
_ 80 1 A
& A
S 60 A A
40 X
20
0 T T T T T T T

0,8 0,86 0,87 0,8 0,8 0,9 0,91 0,92 0,93 0,94 0,95
Densidad, g/cc

Figura 125. Temperatura de fusién en funcién de la densidad de copolimeros de

bloque y al azar

A diferencia también de los copolimeros al azar, en los que como
ilustra la Figura 125, los puntos de fusién se hacen mds bajos
con forme decrece la densidad, en el caso de los de bloque se
observa que mantienen puntos de fusién sustancialmente
independientes de la densidad, particularmente dentro del rango
entre 0,87 g/cm’ y 0,95 g/cm’ v para un valor de 120°C. Nétese que
dentro de este intervalo se cumplen los objetivos marcados en
cuanto a las caracteristicas finales del polimero descritas en

3.1.1.3.



Como cabria esperar las muestras comparativas E y F (sélo
catalizador selectivo vy sin DEZ respectivamente) muestran
elevados puntos de fusién. El primero debido al componente
cristalino y el segundo debido también a las cadenas con alto

componente cristalino de la mezcla.

Puede pues decirse que los copolimeros de bloque de etileno—
octeno ofrecen wuna mayor resistencia a la temperatura en
comparacion con los copolimeros al azar. Este resultado es muy
significativo en relacién con la validacién de la hipétesis,
puesto que cabe esperarse que una vez hilado el polimero y
aplicado a los tejidos de uso profesional se espere también un
comportamiento superior en cuanto a la durabilidad ante

temperaturas elevadas

No obstante es importante resaltar que la presencia de puntos de
fusién mds elevados en estos copolimeros por si sélo, no
constituye el motivo suficiente para confirmar la naturaleza tipo
multi-bloque en el copolimero. Se requieren de otras técnicas
para tal corroboracién, en este caso los andlisis Crystaf y Tref

que se verdn mds adelante

La Figura 126 ilustra la variacién de la temperatura de
cristalizacion en funcién de la densidad del material. Vuelve en
este caso a repartirse el comportamiento observado anteriormente,
donde los copolimeros de bloque muestran mayores temperaturas de
cristalizacién comparadas estas con las de los copolimeros al

azar para una misma densidad. Este comportamiento supone una



respuesta mdés

favorable de

los primeros

ante el moldeo por

inyeccién y la extrusién debido a su mayor resistencia térmica.

& Copolimeros de bloque A Copolimeros al azar XMuestra D +Muestra E OMuestra F

. 140 +
° 120
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©
;i 60 | A
& 40 Xa A
o
g
S 20
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0,8 0,8 0,87 0,8 08 0,9 0,91 0,92 0,93 0,94 0,95 0,96
Densidad, g/cm’
Figura 126. Temperatura de cristalizacién en funcién de la densidad para

copolimeros de bloque y al azar

No se ha reportado informacidén relativa a las temperaturas de

transicién vitreas,

Tg,

en ambos materiales puesto que son muy

similares y no se han observado diferencias significativas al

respecto.

En resumen,

la mayor temperatura de fusién y la menor dispersioén

de esta favorecen la aplicabilidad de los copolimeros de bloque

para ser hilados y para aplicaciones textiles puesto que:

- Es esperable un aumento en el ciclo de vida del producto

- Es

intenso

esperable

- Buen desbobinado

- Bajo

abrasioén

coeficiente

de

un tratamiento

de

friccion,

“croslinkeado”

menos

mejor resistencia a la



- Menos roturas en el filamento durante el proceso de
hilatura

- Mejor recuperacion eldstica y fuerza de retraccién

4. 1. 1. 3 Andlisis CRYSTAF

Recuérdese que otro método que permite medir en solucién la
concentracién de moléculas de polietileno que van cristalizando
en funcién de la temperatura a medida que se realiza el
enfriamiento de la solucidn, es la técnica denominada
Fraccionamiento por Andlisis de la Cristalizacién (CRYSTAF). Hace
posible obtener datos equivalentes a los obtenidos por TREF sin
necesidad de realizar un paso de elusién posterior al
enfriamiento, reduciendo de forma importante los tiempos de

ensayo.

En la Figura 127 puede observarse la variacién de la diferencia
de los picos temperaturas observadas en DSC y en CRYSTAF en
funcién del calor de fusioén de los segmentos rigidos, AH. También
en este caso se observan diferencias de temperatura, AT,
superiores en los copolimeros de bloque esencialmente en el rango
de calores de fusién de entre 40°C y 70°C. Nétese que dentro de
este intervalo se cumplen los objetivos marcados en cuanto a las
caracteristicas finales del polimero descritas en 3.1.1.3. Como
referencia para un cristal de polietileno el calor de fusién es

de AH = 292 J/g [87].
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Figura 127. AT (DSC-CRYSTAF) vs. calor de fusién en copolimeros de bloque y al

azar

Tal y como se explicé en el apartado 3.1.1.1, el espesor lamelar,
y por tanto el tamano del cristal, varia de forma inversa a la
diferencia entre la temperatura de fusion y la de cristalizacién.
De esta manera cuanto mayor es AT, menor es el espesor lamelar,
mds pequeno es el cristal y por tanto menos resistente a la
temperatura. Los resultados obtenidos corroboran esta afirmacioén.
Obsérvese que cuanto menor es el calor de fusién tanto mayor es
AT. Los datos relativos a copolimeros al azar para comparacioén

utilizados se recogen en [60].

La Figura 128 ilustra el comportamiento de los copolimeros
correspondientes a las muestras 5 y F ante el andlisis Crystaf

Recuérdese que la muestra F se obtuvo en ausencia de DEZ pero con
dos catalizadores de diferente selectividad por lo que el
copolimero final era la mezcla de dos tipos de copolimeros a su

vez, uno altamente cristalino y el otro altamente amorfo.
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Figura 128. Curvas Crystaf de los copolimeros de bloque 5 y F (con y sin DEZ

respectivamente)

La distribucién del comonémero obtenida revela la naturaleza tipo
multi-bloque de los copolimeros. De la Tabla 23 se observa que
el copolimero obtenido con el catalizador altamente selectivo,
muestra E, cristaliza en solucién aproximadamente a 78°C,
mientras que el obtenido con el catalizador poco selectivo es
completamente soluble a la temperatura mds baja estudiada, 30°C.
La muestra F preparada con ambos catalizadores pero en ausencia
de DEZ muestra un comportamiento consistente con el de una mezcla
fisica de estos dos copolimeros componentes. El pico de 80°C
caracteristico del material altamente cristalino se observa que
no se presenta en la muestra obtenida con dos catalizadores y el
DEZ, muestra b5, presentdndose por el contrario otro pico a una

temperatura aproximada de 41°C.

Otros ensayos realizados por Dow en copolimeros al azar CGCT de

. 3 .
densidades cercanas a 0,88 g/cm’ muestran que éste era



completamente soluble en 1,2,4-triclorobenceno a temperatura
ambiente, elusionando en la fraccién soluble. Es posible obtener
un pico de 41°C en este tipo de copolimeros pero unicamente en el

. 3
caso de presentar densidades cercanas a 0,9 g/cm’.

Este comportamiento de cristalizacién de los copolimeros de
bloque se le atribuye a la microestructura preferentemente, donde
los dominios amorfos crean una disrupcién en la cristalizacién de

los segmentos semicristalinos de alta densidad.

4. 1. 1.4 Andlisis TREF

Como ya se ha explicado con extensién en el apartado
experimental, el contenido en comondémero ejerce un papel
fundamental en las propiedades finales del polimero. La técnica
TREF se utiliza para la determinacion de la distribucién del

comondémero a nivel intermolecular.

La Figura 129 representa las curvas de un andlisis TREF y el
contenido en comondémero en el copolimero de bloque de las
muestras 5 y F obtenido via NMR. Se han incorporado también los
contenidos en octeno correspondientes a muestras de copolimeros
al azar tipo CGCT y Ziegler-Natta. (Véase 2.3.4.1 para ver las

curvas correspondientes a los copolimeros al azar).

Se observa que para cualquier temperatura de elusién, el
contenido en octeno en las fracciones del copolimero de bloque 5
es significativamente superior al contenido en las fracciones de

los tipicos copolimeros al azar. En términos de distribucién del



contenido de comonémero en el copolimero de bloque, puede decirse
que dicha distribucién es estadisticamente no aleatoria sino
altamente segmentada (presencia de muchos bloques). Asi incluso
para elevadas temperaturas de elusioén, el contenido en comonémero
de 1las fracciones es significativamente mayor debido a la
presencia de segmentos amorfos ricos en octeno dentro de la
cadena. Se observa también que en el caso del copolimero mezcla,
F, donde no hay transferencia de cadenas, el contenido en
comondémero se situa por debajo de la linea correspondiente a los

copolimeros al azar tal y como era de esperar.
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Figura 129. Curva TREF de un copolimero de bloque de etileno

Para el ejemplo 5, se determiné (NMR) un contenido en octeno del
14, 1% en moles a temperaturas inferiores a 40°C, mientras que en

el rango entre 40°C y 95°C el contenido en octeno fue del 9, 1%.



Nétese que cuanto mds estrecha es la curva, mds similar es el
numero de unidades de comonémero por unidad de longitud de la
cadena entre las moléculas del copolimero (menos dispersién). A
pesar de que la distribucién del comonémero sea poco dispersa a
nivel intermolecular, no quiere decir ello que a nivel
intramolecular  también se vaya a observar el mismo
comportamiento. La uniformidad en la distribucién a nivel
intramolecular vendrd determinado por la reactividad monémero-—

comondémero y el catalizador.

4.1.2 Resultados relativos a las propiedades mecdnicas en

los copolimeros de bloque de etileno—octeno

La Tabla 24 ilustra la relacién de todos los andlisis realizados
para la determinacién de las propiedades mecdnicas de los
copolimeros de bloque de etileno—octeno. Las pruebas analiticas
se han efectuado sobre diferentes formas de sustrato, film, disco
y filamento de acuerdo con la norma aplicada. Asi mismo se han
incluido muestras de control, en este caso materiales obtenidos
con copolimeros al azar de etileno—octeno, para su comparacion
con los primeros. En las tablas que se expondrdn las muestras de

los copolimeros al azar se han identificado como CAG e-o y CAH e-o.



Tabla 24. Andlisis mecdnicos realizados sobre los copolimeros de bloque de

etileno—octeno

Magnitud
Andlisis Objeto .
J obtenida
Compresién Deformacion permanente bajo . .,
., Porcentaje recuperacion
permanente presion y temperatura
Propiedades viscoeldsticas y su . s &2
DMA P . v Modulo conservacion LogG o
dependencia de la temperatura =1
N
o
Resistencia a la penetracién y la ~
TMA P v Temperatura
temperatura 2y
5
Médulo de . .
. Flexibilidad Fuerza flexioén ~
flexion o
Médulo »
Fuerza — . . . 8
. Comportamiento tensil Alargamiento a la rotura
alargamiento
Fuerza de rotura
. . . . Recuperacién — 300%
Histeresis Histeresis . )
Fuerza retraccion — 150%
Médulo
Fuerza — . . .
. Comportamiento tensil Alargamiento a la rotura
alargamiento
Fuerza de rotura -
=
o
. . . . Deformacién permanente o
Histeresis Histeresis o P e
Recuperacion 5
S
Retraccioén Poder de retraciéon frente a la
% de fuerza remanente
remanente temperatura
El listado completo de propiedades mecdnicas a alta temperatura

puede consultarse en el Apéndice C.

4. 1.2. 1 Andlisis TMA - Modulo de flexion

La Tabla

25 ilustra los resultados del ensayo termomecdnico. Se

han incluido en la misma tabla los resultados correspondientes al

médulo de flexién para



Tabla 25. Propiedades mecdnicas de los copolimeros de bloque y al azar a altas

temperaturas
THA 71@? Médulo flexion
penetraciodn

o Mpa

Muestra c
D 51 12
E 130 895
F 70 57
5 104 30
6 110 33
7 113 44
8 111 41
9 97 43
10 108 23
11 100 30
12 88 20
13 95 16
14 125 -
15 96 18
16 113 23
17 108 20
18 125 -
19 133 -
CA; e-o 75 15
CAy e-o 70 16

A partir de la tabla anterior se ha construido la Figura 130
donde aparecen reflejados los resultados del ensayo TMA-1mm
frente a los correspondientes valores del médulo de flexién. Se
observa que las temperaturas mds elevadas en todos los casos se
dan para los copolimeros de bloque, en general superando los
100°C y particularmente tres casos, las muestras 14, 18 y 19, que
superan los 120°C. La muestra a base de copolimero al azar, 4, no

sobrepasa los 80°C.

Nétese que el andlisis TMA realizado es un ensayo de compresion
bajo temperatura. El resultado en °C es la temperatura necesaria

para que se produzca en el material una penetracién de 1 mm. Asi



pues cuanto mayor sea la temperatura medida mds resistente es la
muestra frente a la accién de la energia térmica. Este resultado
es muy significativo puesto que indica una mejor estabilidad
dimensional frente a elevadas temperaturas en aquellos textiles

obtenidos a partir de copolimeros de bloque.
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Figura 130 . Valores TMA-1mm vs. Médulo de flexién de los diferentes
copolimeros de bloque y al azar
Los copolimeros al azar no s6lo presentan valores de temperatura
mds bajos sino que también ofrecen un comportamiento mds rigido
ante esfuerzos de flexién. El diseno de la estructura molecular
en los copolimeros al azar permite obtener un amplio rango de
valores del médulo de flexién manteniendo controlada la respuesta
térmica lo que los hace aptos para disenos ex profeso segin
aplicaciones. Los moédulos de flexioén bajos dan una buena
respuesta ante los procesos de hilatura donde el filamento
eldstico es obligado a cambiar su direccién bruscamente en
diversas partes de su recorrido. La mayor resistencia térmica de
los copolimeros de bloque también los hacen preferibles frente a

la hilatura, por ejemplo el tipo corespun donde debido a la



friccién en el huso pueden alcanzarse temperaturas cercanas a los

70°C.

4.1.2.2 Andlisis DMA

Recuérdese que este tipo de ensayos dindmicos en el estado so6lido
permiten estudiar la termodependencia mecdnica y el
comportamiento viscoeldstico de sistemas poliméricos a la vez que
ofrecen informacién sobre las transiciones térmicas existentes.
La magnitud obtenida, el médulo de conservacién (E’ o G’ ),
representa la energia mecdnica que el material almacena como
consecuencia de la deformacion, de forma reversible vy
recuperable. Dicho de otra manera, cuanto mayor sea el valor del
médulo, en este caso log G’ , mejor serd el comportamiento
eldstico del material, es decir, menos viscoso es y mayor
recuperacion presentard una vez cesado el esfuerzo que sobre él

ha actuado.

La Figura 131 muestra en un mismo grdfico el comportamiento del
médulo de conservacién, log G’ , frente a variaciones de
temperatura, de varios de los copolimeros al azar y de bloque de
la Tabla 26. De la figura se deduce que para una misma
temperatura, los modulos de conservacién son mayores en el caso
de los copolimeros de bloque (dentro del rango de temperaturas de
utilizacién de los tejidos). También se infiere que estos ultimos
presentan una zona plana en el intervalo de 0°C a 100°C, es decir
el médulo de conservacién apenas se ve afectado por incrementos

de temperatura en el rango anteriormente especificado.
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Figura 131. Médulo de conservacién en funcién de la temperatura para

copolimeros de bloque y al azar

El comportamiento de los copolimeros de bloque difiere pues en
relaciéon con el de los copolimeros al azar, donde puede
comprobarse que las variaciones del médulo, en este caso su
decrecimiento, son significativas al ir aumentando la
temperatura. Al hacer referencia anteriormente a un
comportamiento  “plano” , quiere decirse que el log G’

(expresado en Pa) disminuye en una cantidad menor de una unidad

de orden de magnitud.



Tabla 26. Relacién de los médulos de conservacién en los copolimeros de bloque

y al azar a 25°C y 100°C

G (25°C)/
Muestra G" (100°C)
D 9
E 18
F 9
5 6
6 5
7 4
8 4
9 4
10 5
11 8
12 8
13 6
14 7
15 5
16 4
17 4
18 10
19 9
CA; e-o 89
CAy e-o 29

La Tabla 26 indica que las muestras obtenidas a partir de
copolimeros de bloque tienen relaciones del médulo de
conservacion, G’ (25°C)/G’ (100°C), muy inferiores a las muestras
a base de copolimeros al azar. Los primeros oscilan entre 4 y 10
mientras el segundo es mucho mds alto, 89. Ya que es deseable que
esta relacién esté lo mds cercana a la unidad, puede decirse que
los copolimeros de bloque se verdn relativamente poco afectados
por la temperatura, y no sélo esto sino que también los productos
fabricados con ellos, en este caso filamentos, podrdn ser
utilizados dentro de un amplio rango de temperaturas. El hecho

pues de que se dé esta independencia, temperatura vs. relacidn



del médulo de conservacién, constituye una ventaja importante de
los copolimeros de bloque frente a los de azar, factor indicativo
hacia wuna validacién favorable de 1la hipdétesis sobre la
durabilidad de los filamentos de copolimeros de bloque de

etileno—octeno frente a altas temperaturas

Los resultados obtenidos inducen a pensar una vez mds que una vez
introducidos los filamentos eldsticos producidos a partir de
copolimeros de Dbloque en los tejidos wutilizados para la
confeccion de prendas para uso profesional, las propiedades
mecdnicas de los mismos no se verdn alteradas por efecto de las
altas temperaturas aplicadas en ciclos repetidos debido a la
mayor resistencia térmica de estos copolimeros en comparacién con

los de tipo al azar.

4. 1. 2. 3 Compresion permanente

En el ensayo de compresién permanente se pretende determinar el
porcentaje en espesor no recuperado de un disco elaborado con el
material de estudio y que ha sido sometido a presién durante un
tiempo determinado. También en este caso se pretende determinar
el cardcter viscoeldstico del material. La Tabla 27 ilustra los
valores obtenidos para los copolimeros de bloque y también para
las muestras de control, copolimeros al azar (muestras G y H)
para el estudio comparativo. Obsérvese que se han realizado los

mismos ensayos tanto en frio, 21°C, como bajo temperatura, 70°C.



Tabla 27. Valores de compresién permanente en copolimeros de bloque y al azar

de etileno—octeno

Compresion  Compresién
permanente permanente
(70°C) % 21°C) %

F 100 42
5 49 14
6 52 13
7 43 20
8 41 22
9 66 25
10 55 12
11 68 14
12 79 17
13 71 21
15 58 14
16 42 13
17 47 4
CA; e—o 100 27
CAy e—o 100 23

De los resultados reflejados en la tabla anterior se ha elaborado
la Figura 132. Se observa que a temperatura ambiente la
diferencia en los valores de compresién permanente entre los
copolimeros de bloque y al azar es bastante similar en algunos de
los casos, siendo de aproximadamente del 20% No obstante hay
algunas muestras elaboradas con copolimeros de bloque que
muestran mejores recuperaciones, destacando especialmente la

numero 4 donde se recupera el 96% del espesor inicial.

La diferencia por el contrario es significativa al repetirse el
ensayo a mayor temperatura. Se observa que a 70°C, los discos
elaborados con los copolimeros al azar (muestras CAG y CAH)
apenas logran recuperar el espesor inicial en los discos (100% de

compresién). Los discos correspondientes a las muestras 8 y 16



muestran los mejores resultados, sobre el 40% de compresion
permanente, en el caso de los copolimeros de bloque. Los peores
resultados para estos copolimeros son cercanos al 80% (muestra
12), aunque la respuesta sigue siendo mejor en comparacién con

los copolimeros al azar.
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Figura 132. Compresién permanente en copolimeros de bloque y al azar de

etileno—-octeno en frio y en caliente

Los resultados confirman la mayor estabilidad térmica de los
copolimeros de bloque frente a sus homélogos al azar. Las
propiedades viscoeldsticas se han visto considerablemente
me joradas tanto en frio como en caliente muy probablemente debido
a la reticulacién cristalina en forma lamelar de los copolimeros
de bloque, cuyos cristales de mayor espesor presentan valores de

calores de fusién mds elevados y cuya distribucién es mds



estrecha. Notese también que la mayor orientacién de la fase
amorfa en los copolimeros al azar favoreceria la cristalizacién
durante el proceso de deformacién, y muy especialmente a elevadas
temperaturas. De esta manera las cadenas macromoleculares quedan
parcialmente “fijadas” , (sujetas unas a otras), factor que iria
en detrimento de la recuperacién esperada del espesor inicial de

los discos.

4 1. 2. 4 Fuerza—alargamiento

Comparacién entre films de copolimeros de bloque y al azar

La Tabla 28 ilustra las propiedades mecdnicas de fuerza -
alargamiento en los copolimeros de bloque y al azar. Se incluyen
en la tabla los correspondientes valores de densidad para

comparaciones.



Tabla 28. Valores fuerza—alargamiento en films de copolimeros de etileno al

azar y de bloque

Densidad  Médulo tensién  Fuerza rotura Alarganiento
3 rotura
Muestra g/cm Mpa Mpa A
D 0, 8627 5 10 1074
E 0,9378 589 31 1029
F 0, 8895 46 12 824
5 0, 8786 24 16 1116
6 0, 8785 29 14 938
7 0, 8825 37 14 854
8 0, 8828 35 14 810
9 0, 8836 38 12 823
10 0, 8784 23 14 902
11 0, 8818 26 16 1090
12 0, 8700 17 13 931
13 0,8718 14 13 814
15 0, 8719 14 10 1573
16 0, 8758 20 12 968
17 0, 8757 18 13 1252
CA; e—o 0, 8750 15 17 1000
CAy e—o 0, 8700 15 15 828

Los valores de la tabla anterior se reflejan en la Figura 133,
de donde se deduce que los copolimeros de bloque alcanzan mayores
valores de alargamiento a la rotura en comparacién con los
copolimeros al azar. No obstante para un mismo valor de
alargamiento, son estos ultimos los que ofrecen mayor fuerza de

rotura.
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Figura 133. Fuerza y alargamiento a la rotura en films de copolimeros de

etileno

Para el estudio comparativo se muestran las curvas fuerza—
alargamiento correspondientes a la muestra 5 (de bloque) y la H
(al azar). Ambas muestras presentan densidades similares, p=
0,878 g/cm’ y p= 0,87 g/cm’ respectivamente. Se deduce que la
tensiéon en la cadena macromolecular se incrementa conforme
aumenta el alargamiento en mayor medida en los copolimeros de
bloque en comparacién con los de bloque. No obstante el médulo de
tensién es mayor en el caso de estos ultimos, es decir, frente a
alargamientos bajos los copolimeros al azar presentan mayor

fuerza de retraccion que los de bloque.

Este comportamiento puede justificarse por la mayor orientacién
(y rigidez) de la zona amorfa en los copolimeros al azar. Nétese
que el comportamiento eldstico depende la capacidad de movilidad
de la fase no cristalina. Como ya se comentd, la formacién de los
cristales micelares es de tipo intermolecular, es decir, se

establece entre cadenas adjuntas. No ocurre asi con los cristales



lamelares en 1los copolimeros de bloque donde son de tipo
intramolecular debido al plegamiento de la cadena sobre si misma.
Gracias a este tipo de estructura la fase amorfa tiene mayor
capacidad de movimiento ante un esfuerzo que obligue a la cadena

a perder su posicién de equilibrio.

Comparacién entre filamentos de copolimeros de bloque y al azar

a temperatura ambiente

La Figura 134 ilustra el comportamiento fuerza—alargamiento en
dos filamentos obtenidos a partir de copolimeros de bloque y al
azar de etileno. La respuesta tensil en el caso de los
filamentos es la misma que en el caso de los films. Los
copolimeros de bloque muestran una mayor resistencia al
alargamiento mientras que los filamentos de los copolimeros de
bloque alcanzan valores de alargamientos a la rotura ligeramente

mayores.
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Figura 134. Curvas fuerza—alargamiento en filamentos de copolimeros de bloque y

al azar en frio

Comparacién entre filamentos de copolimeros de bloque y al azar

a 100°C

La Figura 135 muestra las curvas fuerza—alargamiento de los
mismos filamentos anteriores pero en este caso a la temperatura
de 100°C. Obsérvese que el comportamiento se revierte. Es ahora
el filamento obtenido con los copolimeros de bloque el que

presenta mayor resistencia al alargamiento.
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Figura 135. Curvas fuerza—alargamiento en filamentos de copolimeros de bloque y

al azar a 100°C

Este comportamiento es fdcilmente explicable debido a la fusion
de casi la totalidad de los cristales micelares en los
copolimeros al azar y la supervivencia por el contrario de gran
parte de los cristales lamelares en el caso de los copolimeros de
bloque. Los resultados obtenidos a partir del ensayo DSC ya
mostraban valores mds altos en las Tm y AH de estos ultimos

(véase 4.1.1).

Tal y como ya se explic6 en el apartado 2.3.13.1, la
cristalinidad ejerce un papel fundamental en la respuesta fuerza
alargamiento en los filamentos eldsticos. Los cristales debido a
la estabilidad estructural que poseen se oponen a ser deformados
ante un esfuerzo exterior, es decir, son mayoritariamente los
responsables de la recuperacién hacia las posiciones de
equilibrio de la cadena macromolecular una vez el esfuerzo ha

cesado de actuar.



Efecto del indice de bloqueo en el comportamiento fuerza—
alargamiento de los filamentos obtenidos a partir de copolimeros

de bloque

La Figura 136 ilustra de manera comparativa las curvas fuerza-—
alargamiento de dos filamentos con densidades de las =zonas
amorfas similares (p=0,86 g/cm3, densidad zona amorfa ambos
p=0,85 g/cm3; este ultimo en linea discontinua) pero que

presentan distintos valores en su indice de bloqueo, Zn.

Recuérdese que los copolimeros de alto indice de bloqueo (o de
elevado 7Zn) presentan gran cantidad de bloques cortos
distribuidos en un intervalo estrecho (poca dispersién). Los
copolimeros de bajo indice de bloqueo (o de bajo Zn) tienen pocos
bloques largos pero presentan una distribucién amplia de los

mismos (véase 3.1.1.2).
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Figura 136. Curvas fuerza—alargamiento en filamentos de copolimeros de bloque

de diferente Zn



Se observa en la figura que para un mismo valor de alargamiento
el filamento elaborado a partir de copolimeros con bloques
pequenos y mds numerosos presenta menor fuerza. Esta respuesta
puede justificarse por la mayor orientacién cristalina en los
copolimeros con menor Zn pues los cristales lamelares alcanzan

espesores mayores.

Efecto de la orientacién de la fase amorfa en el comportamiento
fuerza—alargamiento de los filamentos obtenidos a partir de

copolimeros de bloque.

La Figura 137 muestra el comportamiento en la orientacién de la
fase amorfa de varios copolimeros de bloque de etileno con
diferente valor de Zn. Todos se hilaron a la misma temperatura
La orientacién de la fase amorfa viene dada por el Factor de

Orientacién de Herman, f [88], de manera que si:

- f=1, el filamento estd perfectamente alineado con su eje
- f= 0, orientacién aleatoria

- f=-0.5, orientacioén perpendicular al eje del filamento
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Figura 137. Orientacién de la fase amorfa en copolimeros de bloque

Se deduce de la figura que la fuerza obtenida al 300% de
alargamiento queda fuertemente correlacionada con la orientaciodn

de la fase amorfa en el caso de fibras.

Cuanto mayor es la orientacién mayor también es la fuerza a
aplicar. Si la fase amorfa se encuentra parcialmente orientada, y
ya que es responsable de la movilidad de la cadena
macromolecular, dado un esfuerzo que tiende a romper el estado de
equilibrio va a ser mayor la fuerza que se requiera puesto que
dicha movilidad potencial ha quedado limitada por la orientaciodn

inicial.



Efecto de 1la densidad total en el comportamiento fuerza-
alargamiento de los filamentos obtenidos a partir de copolimeros

de bloque

La Figura 138 muestra el comportamiento de varios filamentos
obtenidos por hilatura de copolimeros de bloque de distintas
densidades. Se observa que cuanto mayor es la densidad también es

mds elevada la fuerza para un mismo valor de alargamiento.
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Figura 138. Curvas fuerza—alargamiento en filamentos de copolimeros de bloque
de diferente densidad

Es razonable pensar que un aumento en la densidad supone una

menor incorporacién de comondémero y por lo tanto una menor

disrupcién de la cadena favoreciéndose la formacién de cristales

en detrimento de la zona amorfa. Una cadena macromolecular mds



cristalina dard como resultado una mayor rigidez ante esfuerzos

externos.

Efecto de la densidad de la zona amorfa en el comportamiento
fuerza—alargamiento de los filamentos obtenidos a partir de

copolimeros de bloque

En la Figura 139 se representan las curvas fuerza—alargamiento
de dos filamentos eldsticos a base de copolimeros de bloque y que

presentan diferente densidad de su zona amorfa.
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Figura 139. Curvas fuerza—alargamiento en filamentos de copolimeros de bloque

con distinta densidad de la zona amorfa

Se comprueba que a mayor densidad de la zona amorfa el

comportamiento tensil se incrementa, de manera que para un



determinado valor del alargamiento la tensién aumenta en estos
materiales. La justificacién a este comportamiento es la misma
que se ha dado con anterioridad, una zona amorfa densa implica
estructuras bien formadas y por lo tanto rigidez en detrimento de

la movilidad ante esfuerzos externos

4.1.2. 5 Histéresis: recuperacion eldstica v deformacion

permanente

Comparacién en films de copolimeros de bloque y al azar a

temperatura ambiente y a 80°C

La Tabla 29 muestra los valores de recuperacién eldstica de
varios films obtenidos con copolimeros de bloque y al azar. Al
igual que en los casos anteriores, las muestras identificadas del
numero 5 al 19 se corresponden con el primer tipo mientras que la
etiquetadas como CAG e—o y CAH e—o se refieren a los copolimeros

al azar.



Tabla 29. Valores de recuperacioén eldstica en films de copolimeros de bloque y

al azar
Recuperacion Recuperacién Relajacion estrés
300% alargamiento 300% alargamiento )
(80°C) (21°0) al 0/50/°

Muestra % % '
5 81 74 33

6 - 75 -

7 84 73 -

8 - 74 -

9 — — —

10 81 75 -

11 - 66 30

12 - 75 -

13 84 - -

14 - - -

15 - 83 -

16 - 83 -

17 82 - -

18 - - -
19 - - -
CAg e—o nulo 53 50
CAy e-o nulo 60 -

Los andlisis se han realizado en frio y después de someter a la
materia a temperatura, en este caso a 80°C. También se exponen en
la tabla los valores de relajacién al 50% de alargamiento en frio
que en los casos en los que se han podio obtener datos. La Figura
140 muestra los valores de recuperacién en forma de diagrama de
barras. Se observa que al menos en frio se han podido obtener
datos de los copolimeros al azar pero no asi bajo temperatura
puesto que los filamentos se rompieron. Ya sea en frio o en
caliente los films elaborados con copolimeros de bloque presentan
mayores recuperaciones en comparacién con los de azar. Es menor
la recuperacién en frio que en caliente, pasdndose del 83% al

73%.
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Figura 140. Recuperacién eldstica de films elaborados con copolimeros de bloque
y al azar
El mejor comportamiento retrdctil de los copolimeros al azar se
debe a la estructura cristalina lamelar que ejerce la fuerza
necesaria para restablecer las posiciones de equilibrio
iniciales. Bajo la accién del calor ya era previsible la
retencién de gran parte del poder de retraccién en el caso de los
copolimeros de bloque tal y como los resultados del DSC apuntaban
y muy especialmente en relacién con la temperatura de fusién, Tm,
cercana a los 120°C, mucho mayor que los 55°C que presentan los
copolimeros al azar. Es decir a 80°C apenas hay fusién cristalina

en el caso de los copolimeros de bloque.

La Figura 148 reproduce los ciclos de histéresis de dos films
obtenidos cada uno de ellos a partir de copolimeros de bloque y
al azar, este caso la muestra 10 y la H. Se observa que en la
muestra H (al azar) el filamento durante su recuperacién alcanza
como punto final el valor de 120% de alargamiento mientras que en
la muestra 10, este valor es cercano al 70% Las recuperaciones

son en estos caos del 60% y del 75% respectivamente
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Figura 141. Ciclos de histéresis en films de copolimeros de bloque y al azar

La Figura 142 muestra de manera comparativa la variacién en la
recuperacién eldstica en funcién de la densidad tanto en los
films elaborados a partir de copolimeros de bloque como al azar.
Se observa que para cualquier densidad los copolimeros de bloque
muestran mejores recuperaciones que los de al azar. Notese
también que en ambos casos un incremento en la densidad supone
una reduccién en la recuperacién eldstica. Los copolimeros
altamente cristalinos carecen de poder eldstico pues es la zona
amorfa la responsable de esta capacidad de alargarse ante
esfuerzos pequenos. No obstante si se requiere extender la cadena
rigida con la misma extensién, mayor serd el esfuerzo a aplicar.
Si el esfuerzo supera cierto limite se pueden llegar a producir
deformaciones e incluso roturas en los cristales que acabaran por

traducirse en deformaciones permanentes en los films.
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Figura 142. Correlaciones entre la densidad del copolimero (de bloque y al

azar) y la recuperacién en films

Comparacién en filamentoss de copolimeros de bloque y al azar

La Figura 148 ilustra los primeros ciclos de histéresis en dos
filamentos elaborados con copolimeros de bloque y al azar de
densidad similar. Al igual que en el caso de los films se deduce
que la recuperacién es considerablemente mds elevada en los
primeros en comparacién con los de al azar. Las razones

justificativas son las mismas dadas en el caso de los films
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Figura 143. Ciclos de histéresis en filamentos eldsticos a base de copolimeros

de bloque y al azar

Efecto del indice de bloqueo en la deformacién permanente en

filamentos elaborados con copolimeros de bloque

Cuanto mayor es el indice de bloqueo mayor es la deformacién
permanente (menos recuperacién) tal y como ilustra la Figura
144. La hipdtesis que respalda este comportamiento seria que las
cadenas orientadas de la zona amorfa pueden llegar a cristalizar
durante la deformacién reteniendo la cadena polimerica de tal

manera que la recuperacién se vea sensiblemente reducida.
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Figura 144. Deformacién permanente en los filamentos a base de copolimeros de

bloque en funcién del indice de bloqueo

Efecto de la densidad total en la deformacién permanente en

filamentos elaborados con copolimeros de bloque

Como ilustra la Figura 145 la deformacién permanente se
incrementa conforme lo hace la densidad, es decir, la
recuperacién eldstica se verd reducida. También este aspecto ha
sido comentado en el caso de los films, el comportamiento es en
la misma direccién y las causas que lo originan también son

compartidas.
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Figura 145. Ciclos de histéresis en diversos filamentos a base de copolimeros

de bloque de diferente densidad

Notese asi mismo que conforme la densidad disminuye también lo
hace el esfuerzo necesario para producir la deformaciéon en el
filamento debido a la menor cristalinidad presente en las cadenas
macromoleculares. La Figura 146 muestra la variaciéon de la
deformacién permanente en varios filamentos elaborados con
copolimeros al azar en funcién de la densidad. Notese la perdida
en la recuperacion eldstica conforme aumenta la cristalinidad en

la microestructura del filamento.
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Figura 146. Variacién de la deformacién permanente en los filamentos a base de

copolimeros de bloque en funcién de la densidad

Efecto de la densidad de la zona amorfa en la deformacién

permanente en filamentos elaborados con copolimeros de bloque

La Figura 147 muestra los ciclos de histéresis en filamentos
elaborados a partir de copolimeros de bloque y que presentan
diferentes densidades en sus zonas amorfas. Se deduce que si se
incrementa la densidad en estas zonas aumenta la deformacion
permanente. El que la densidad de la zona amorfa sea mds elevada
supone mayor ordenacién molecular. Ante un esfuerzo externo de
estiramiento estas zonas pueden llegar a cristalizar impidiendo

de esta manera la recuperacion total del filamento eldstico.
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Figura 147. Ciclos de histéresis en filamentos a base de copolimeros de bloque

y al azar de diferentes densidades en la zona amorfa

4. 1.2 6 Variacion de la fuerza de retraccion en filamentos a base
de copolimeros de bloque y al azar en funcion de Ila

temperatura

La Tabla 30 ilustra la fuerza retractiva en filamentos eldsticos
a base de copolimeros de bloque y al azar de etileno—octeno al
aumentar la temperatura. Los resultados reflejan el % de poder de
retraccién remanente en relacién al valor inicial. (En frio, el

poder de retraccién es pues del 100%).



Tabla 30. Fuerza de retraccién remanente en filamentos a base copolimeros de

bloque y al azar vs. temperatura

Copolimero de bloque Copolimero al azar
Fuerza Fuerza
Temperatura retraccioén | Temperatura retraccion
% %
40 100 40 100
60 85 60 40
90 60 90 15
120 28 120 15
140 28 140 15

A partir de la tabla anterior se ha obtenido la Figura 148. Se
deduce por la observacién de los resultados, un mejor
comportamiento de los filamentos a base de copolimeros de bloque

frente a los de al azar por varios motivos

A temperaturas relativamente bajas, 60°C, los filamentos de
copolimeros al azar ya han perdido un 60% del poder de retraccién
inicial mientras que los de bloque conservan casi en su totalidad
su valor original. Sobre los 90°C, los filamentos de copolimeros
al azar Uunicamente retienen ya cerca del 18% de la fuerza
original, que se mantendrd constante aunque aumente mds la
temperatura. En el caso de filamentos de copolimeros de bloque
todavia se observa un valor considerablemente alto,
aproximadamente el 60% de la fuerza que habia al inicio. EI
minimo valor para estos filamentos se alcanza sobre los 120°C
donde se retiene un 30% de la fuerza original, valor mds elevado

que en el caso de los copolimeros al azar.
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Figura 148. Poder de retraccién remanente en filamentos de copolimeros de

bloque y al azar vs. temperatura

Estos resultados también son indicativos de wuna direcciodn
positiva en relacién a la hipétesis inicial planteada sobre la
posibilidad que pueden ofrecer los filamentos a base de
copolimeros de bloque a la hora de dotar a los tejidos de mayor
elasticidad. Durante los primeros tratamientos dentro del proceso
de acabado se somete el tejido eldstico a cierta temperatura, tal
es el caso de los lavados en banos a 80°C-90°C. Es en este
momento cuando el tejido se ve liberado parcialmente de tensiones
internas (provenientes del ligado, torsién en la hilatura vy
otros) cuando el poder eldstico proporcionado por el filamento ha
de hacer su aparicién para provocar el encogimiento del tejido

Si la fuerza que ha de hacer encoger el tejido no es lo
suficientemente elevada, el ancho final serd demasiado largo por
lo que cabe esperar un bajo comportamiento eldstico. Tal es el
caso de los filamentos eldsticos a base de copolimeros al azar de

etileno-octeno, donde sobre los 90°C ya han perdido cerca del 85%



de su fuerza de retraccién y por lo tanto su capacidad de hacer

encoger el tejido.

No deberia ocurrir asi con los filamentos a base de copolimeros
al azar, donde para esa misma temperatura todavia hay una fuerza
remanente relativamente elevada capaz de vencer la resistencia
del tejido a encoger. Aqui cabe resaltar otro punto importante y
que hace referencia a la fuerza retractiva final en el tejido una
vez estd acabado, es decir, después de haber sido sometido a las
temperaturas mds altas. Segun los resultados anteriores, los
tejidos con filamentos a base de copolimeros de bloque deberian
exhibir un poder de retraccién mayor que los obtenidos a partir
de copolimeros al azar (obsérvense los valores de la Figura 148,

aproximadamente un 30% frente al 18%).

4.1.3 Resumen de los resultados en funcién de los

objetivos.

En el apartado 3.1.1.3 se especificaron las magnitudes y los
valores que los polimeros deberian presentar posteriormente a su
fabricacion con el fin de que una vez hilados exhibieran un buen
comportamiento eldstico que ademds fuese durable frente a
temperaturas altas y agentes quimicos agresivos. Se resumen ahora

como sigue:

- Distribucién del peso molecular, Mw/Mn, entre 1,7 y 3,5.

- Temperatura de fusién: Tm > 858,91 — 1825,3d + 1112, 8d*

(p = densidad g/cm’).



Diferencia de temperaturas entre el pico obtenido en el
DSC y el pico obtenido en el ensayo CRYSTAF:
AT > —0,1299AH + 65, 95; para 0<AH < 130J /¢ (H= calor
de fusién, en J/g).

Recuperacioén eldstica, Re, en % al 300% de alargamiento:
Re > 1501 — 1629d .

Relacién del moédulo de conservacion G (25°C) /

G’ (100°C), entre 1:1 y 9:1.

La Tabla 31 ilustra dichas magnitudes y los valores de estas

obtenidos para los distintos polimeros fabricados. En sombreado

se identifican aquellas muestras que han superado todos los

objetivos.
Tabla 31. Relacioén de los polimeros que cumplimentan los objetivos iniciales
Recuperacion ., o
Densidad g/cn’ M /M Em Tm - TDCRYSTAF al 300% G) (25 DC) /
Muestra C C % G’ (100°C)
5 0, 8786 2,0 114 59 70 6
) 0, 8785 2,1 114 59 70 5
7 0, 8825 2,2 115 57 63 4
8 0, 8828 3,2 115 57 63 4
9 0, 8836 4,5 115 56 62 4
10 0, 8784 1,9 114 59 70 5
11 0, 8818 1,8 115 58 65 8
12 0, 8700 1,8 113 61 84 8
13 0, 8718 2,1 113 60 6
14 0,9116 1,9 120 50 7
15 0,8719 2,0 113 62 74 5
16 0, 8758 2,0 114 60 74 4
17 0, 8757 2,0 114 60 4
18 0, 9192 1,9 121 48 10
19 0, 9344 1,9 125 44 9

Como puede comprobarse a partir de los datos de la Tabla 31, los

polimeros bajo objetivos presentan densidades dentro del

intervalo entre 0,8719 g/cm’ y 0,8825 g/cm’. Las distribuciones



del peso molecular resultan bastante parejas, sobre 2,0 asi{ como
las temperaturas de fusién, de entre 113°C y 115°C. Los valores
mds altos de recuperacién se obtienen en aquellos polimeros con
menor densidad, sobre el 81% para la densidad mds baja. Relativo
a la relacién del modulo de conservaciodn, cuanto mds cercano a la
unidad mejor, los valores obtenidos también son muy similares,

oscilando entre 4 y 6.



4.2 Analisis en tejido: tintura termosol

La Tabla 32 recoge los resultados analiticos realizados en el
sustrato (véase 3.1.2) después de haber sido sometido este a
varias operaciones de lavado industrial. Aparecen en la tabla los
resultados  correspondientes a las propiedades mecdnicas
(encogimiento, elasticidad y recuperacién) y a las propiedades

tintéreas (degradacién y descarga).

Tabla 32. Propiedades mecdnicas y tintéreas del tejido acabado

Encogimiento Elasticidad Recuperacion .
Degradacién Descarga

Descripcién trama % % %

Acabado 18, 2 92

x 5 lavados 2,5 16, 3 91 4 4
x 10 lavados 2,6 16, 8 92 4 4
x 20 lavados 2,7 16,9 86 4 4
x 30 lavados 2,8 17, 2 85 34 4
x 40 lavados 3,1 16,5 80 3-4 3-4
x 50 lavados 3,3 17,3 83 3 3

Tal y como se comentd en el apartado 3.1.2 correspondiente a la
parte experimental, se hace necesario visualizar la variacién de
las propiedades mecdnicas en el tejido después de un determinado
numero de lavados con el fin de comprobar a que ritmo y en que
cuantia dichos cambios tienen lugar. Asi pues, variaciones
significativas en los primeros lavados podrian responder a una
rdpida degradaciéon del componente eldstico pero también

posiblemente a un mal proceso de acabado.

Por el contrario, si las variaciones tienen lugar cerca del final
del ciclo de vida util del producto (cincuenta lavados), podrd

admitirse la durabilidad del filamento eldstico. Es evidente que



el mercado permite un margen de variabilidad determinado fuera

del cual el producto deja de ser comercial.

4.2.1 Propiedades mecdnicas

La Figura 149 ilustra la evolucién de las dimensiones del tejido

en el sentido de trama (donde hay componente eldstico) frente a

los lavados sucesivos
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Figura 149. Estabilidad dimensional del tejido acabado después de lavados

repetidos

Al final de los cincuenta lavados la estabilidad dimensional es
del -3,3 % Es decir, ha habido un encogimiento con respecto al
ancho inicial. Hay que decir que este valor de encogimiento esta
dentro del margen de tolerancia aceptado por los tradicionales
estdndares de calidad. La suave pendiente de los resultados
indica que la variacién es progresiva, es decir, tiene lugar en

pequenos saltos hasta llegar al valor final. Dicho de otra



manera, no hay ningin punto a partir del cual se observa un
cambio drdstico en el comportamiento del tejido, hecho que
sugeriria también un cambio significativo en la naturaleza del

filamento eldstico.

Notese no obstante que al final de los cinco primeros lavados el
tejido encoge un 2,5% Este rdpido decrecimiento en el ancho de
la muestra podria deberse a una reorganizacién de la estructura
del tejido al haberse equilibrado las fuerzas de retraccidén y las
opuestas (originadas por el ligamento, torsién de los filamentos
etc.), por efecto de relajacién del bano de lavado ha podido
liberarse parcialmente de parte de las tensiones 1internas

opuestas.

El hecho de que el encogimiento final se encuentre dentro de los
limites permitidos y puesto que las variaciones dimensionales
tienen lugar de manera progresiva y suave, justifican una
validacién positiva de la hipdtesis en el sentido de que los
filamentos de EOL sobreviven al proceso de tintura termosol, y en

particular a las elevadas temperaturas asociadas a dicha tintura.

La Figura 150 ilustra la variacion de las propiedades mecdnicas,
i.e. elasticidad y recuperacién, frente a lavados industriales
sucesivos. Al igual que en el caso anterior, cualquier variacién
morfoldgica, quimica o estructural negativa sufrida por el
filamento de EOL durante el termofijado se traducird en cambios
indeseables en las propiedades eldsticas del tejido con el paso

del tiempo.
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Figura 150. Elasticidad y recuperacién del tejido acabado después de sucesivos

lavados

De la figura se desprende que la variacién del poder eldstico es
insignificante, pasando del 18,2% una vez acabado al 17,3%
después de cincuenta lavados, es decir, aproximadamente una
variacion del 5% Este cambio no solo es despreciable por su
magnitud sino que también es imperceptible por parte del usuario.
Este no notard la diferencia en cuanto a la capacidad de
alargarse del tejido bajo un esfuerzo en los momentos inicial y

final del ciclo de vida del producto.

En relacién a la capacidad retractiva del tejido, se observa que
hasta los diez lavados industriales el potencial es elevado,
cerca del 92%, es decir, el tejido una vez es alargado bajo un
esfuerzo tiene wuna tendencia significativa a recuperar su
posicién inicial. Se observa un descenso ostensible después de
los veinte lavados, al final de los cuales la recuperacién es del

86%, valor que prdcticamente se mantendrd hasta el final del



ciclo de vida util (recuérdese que se corresponderia a 50 ciclos
completos de lavado y secado). La variacién total no supera el

%.

No se sugiere en este caso que el descenso en la recuperacién
eldstica se deba a una degradacién del filamento de EOL, puesto
que si fuese este el caso, el valor de dicha magnitud deberia ir
degenerando de manera progresiva en los cuarenta lavados
posteriores, hecho que no sucede. Al igual que en el caso de la
estabilidad dimensional, parece evidente que durante los lavados
se produce un equilibrio natural de las fuerzas en el tejido y
que han sido alteradas durante el proceso de acabado.

Respecto al valor final de la recuperacién eldstica, 83%, cabe
decir que sigue estando dentro de los limites de aceptabilidad.
No se prevé entonces que se puedan producir embolsamientos
visibles en los tejidos una vez ha dejado de actuar la fuerza que

los alargé.

Se da pues por vdlida la hipdtesis en lo relativo a la
durabilidad del filamento del EOL ante la tintura termosol,
justificada dicha supervivencia por la conservacién de las
propiedades eldsticas y las relativas al encogimiento del tejido

a lo largo de su ciclo de vida util.



4. 2.2 Propiedades tintéreas

La Figura 151 ilustra los valores correspondientes a las escalas
de grises para la degradacién y la descarga después de haberse

realizado diversos ciclos de lavado.
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Figura 151. Solideces del tejido acabado después de sucesivos lavados

Los resultados muestran la evolucién caracteristica esperable en
aquellos tejidos que han sido sometidos a ciclos repetidos de
lavado y secado bajo condiciones agresivas. Pasan de indice 4 a
indice 3 en ambos casos debido a la propia degradaciéon quimica
del colorante. Después de la inspeccién visual del tejido no se
observan otros detalles de calidad asociados a una descarga
indeseable de colorante por parte del filamento de EOL debido a
una mala fijacion de éste y a un manchado posterior de las fibras

de algodén tal y como ocurre con los filamentos de EL.



4.3 Analisis del confort y durabilidad de los tejidos tipo ropa

profesional general y clase azul
4.3.1 Modelo estadistico

Con el fin de explicar y discutir los resultados obtenidos se ha
procedido a la realizacién de una modelizacién experimental. El
modelo se ha caracterizado por la utilizacién de la herramienta
de  “modelizacién por pasos inteligente” con el fin de
discriminar el nivel de significancia de cada efecto principal y
las interacciones entre ellos sin que el modelo pierda capacidad
de explicar los datos obtenidos. La probabilidad para pertenecer
o ser excluido del modelo es de 0,25. Los cdlculos se realizaron

con la ayuda del paquete informdtico JMP.

Los estimadores estadisticos wutilizados para determinar la

validez del modelo fueron:

Coeficiente de determinacién R’: da idea de la fraccién de
variabilidad en los datos que pueden ser explicados por el
modelo. Asi un valor R= 0,9 indicaria que el 90% de los datos

estdn explicados por el modelo.

Andlisis de la varidncia: indica la relevancia del modelo. En
particular la “Prob>F” o “p” es la probabilidad de obtener un
mayor valor de F por casualidad si el modelo se ajusta peor que
la media total. Probabilidades de 0,05 o inferiores son
consideradas como la evidencia de que al menos hay un factor de

regresién significante en el modelo.



El diagrama pareto de los estimadores: muestra en escala el valor
absoluto los estimadores e indica su contribucién relativa a la
suma total de los valores absolutos. Asi pues, estos graficos dan
una indicacién de cuanto cada factor contribuye el cambio en la

variable dependiente

Hay que tener en cuenta dos aspectos importantes: el primero hace
referencia al destino final de los tejidos objeto a examen. Como
se ha comentado, se trata de tejidos para uso profesional y
ademds han de ofrecer la posibilidad de ser comercializados. El
segundo aspecto es relativo al objetivo anteriormente también
mencionado, se trata de comparar tejidos con comportamiento
eldstico aportado éste segin diversas soluciones (fibras vy
filamentos) y tejidos rigidos. Estos dos aspectos han conllevado
en algunas ocasiones a que pueda tolerarse cierta auto—
correlacion para poder conseguir asi modelos matemdticos que
expliquen el comportamiento observado dentro de los limites de
tolerancia. Si asi fuese el caso se ofrecerd una explicacioén

justificativa de la aproximacién que se ha tomado.

4.3.2 Caracterizacién de los tejidos

La Tabla 33 resume las propiedades asociadas a los tejidos del
presente estudio. Recuérdese que segun los identificadores las
muestras EOL1-3 se refieren a tejidos eldsticos con contenido en
elastolefina; R1-3 son tejidos rigidos y finalmente PBT-1 se
refiere a un tejido eldstico con contenido en poliéster tipo

polibutilenterftalato.



Un estudio detallado de las propiedades estructurales muestra que
los tejidos eldsticos con contenido en EOL o PBT ofrecen menos
permeabilidad al aire en comparacién con los no eldsticos (menos
porosidad). El tejido de PBT tiene un mayor valor de
transmitancia de la luz aunque como se ha dicho no ocurre lo
mismo en el caso del aire. Los tejidos eldsticos son mds pesados
en promedio y generalmente con mayores espesores. Dentro de los
eldasticos, aquellos con EOL ofrecen valores de elasticidad

mayores que el tejido con PBT.

Tabla 33. Descripcion de los tejidos de clase azul

d . permeabilidad contenido contenido transmitancia
espesor densidad

pesoz 9 aire poliéster algodén elasticidad luminosa factor de
Muestra 8/°1 mm 8/mm /s . ar % % cobertura
EOL1 209,0 0,418 500, 0 49,6 140, 0 69, 0 9,8 0,5 31
EOL2 269,3 0,504 534, 2 30,9 180, 4 88,9 11,2 0,5 34
EOL3 254,6 0,54 471, 5 56, 2 157,9 96, 7 13,4 0,5 31
R1 240,3 0,458 524, 6 124,1 156, 2 84,1 3,8 0,5 31
R2 228,7 0,433 528, 2 93,6 153, 2 75,5 3,0 1 32
R2 201,9 0,442 456, 7 156, 8 135, 2 66, 6 2,0 1 28
PBT1 273,0 0,568 480, 7 33,3 68, 3 204, 8 9,4 2,5 31

El tejido con mayor factor de cobertura es el identificado como
EOL2 con contenido en EOL y el que tiene el valor mds bajo del
factor es el R2 que es rigido. El tejido con PBT muestra valores
muy similares del factor de cobertura que los tejidos con EOL.
Nétese que el tejido con PBT contiene de dos a tres veces mds
contenido en algodén que el resto de muestras mientras que su

contenido en poliéster es la mitad que dichas muestras.

Se realizaron los modelos para la transmitancia a la luz y la

permeabilidad al aire véase el Apéndice D; Figura 184 y Figura



185. La permeabilidad al aire queda correlacionada con el espesor
del tejido, el factor de cobertura y el contenido de fibra
sintética, siendo estos dos ultimos los que ejercen mayor
influencia en dicha permeabilidad. Si el contenido en fibra
sintética aumenta también lo hace la permeabilidad al aire. Este
efecto podria explicarse como resultado de la disminucién de la
superficie especifica ya que el algodén mucho mds voluminoso

queda reemplazado por el poliéster.

La transmitancia luminosa parece descender conforme al contenido
en filamento sintético aumenta asi como cuando la superficie del
tejido aparece teflonada. Las fibras de algodén son mds flexibles
que las de poliéster. Cuanto mds rigida es una fibra tanto mas lo
es el tejido y de acuerdo con esto menor la transmitancia
luminosa (asociada a la porosidad éptica). Adicionalmente, una
mayor flexibilidad estructural favorece la relajacion durante los

procesos posteriores de acabado.

4. 3.3 Propiedades termofisiolégicas

Tal y como ya se ha expuesto en el apartado 3.2.3.2 relativo a la
parte experimental y especificamente en el apartado del estudio
termofisiolégico de los tejidos de clase azul, se han agrupado
los andlisis y sus resultados segin el grado de esfuerzo
realizado por el wusuario de 1la prenda. Se observan dos
categorias: aquella en la que se produce la perspiracion

insensible (Unicamente vapor de agua) y aquella donde la



perspiracién es percibida por el usuario pues nota claramente que

empieza a sudar.

4. 3.3 1 Estado de equilibrio

La Tabla 34 ilustra los resultados obtenidos para cada uno de
los tejidos después de realizar el ensayo del “skin model” . Se
recoge la resistencia al vapor de agua Ret, la resistencia

térmica Rt y el indice de permeabilidad, Imt.

Tabla 34. Resistencia térmica y al vapor de agua de los tejidos de clase azul

Resistencia Resistencia Tndice
L vapor agua térmica permeabilidad
Composicién %
Ret Ret vapor agua

Muestra . Pa/W m’. K/W Imt
EOL1 Pes/Co/EOL= 65/33/2 3,72 0,0179 0, 289
EOL2 Pes/Co/EOL= 65/33/3 4,31 0, 0213 0, 296
EOL3 Pes/Co/EOL= 60/38/2 3,94 0, 0205 0,312
R1 Pes/Co= 65/35 3,44 0, 0166 0, 289
R2 Pes/Co= 67/33 3,81 0,0178 0, 28
R2 Pes/Co= 67/33 3,55 0,0195 0, 329
PBT1 Pes PBT/Co= 25/75 4, 66 0,0175 0, 225

Resistencia al transporte de vapor de agua, Ret

La Figura 152 muestra los valores de la resistencia al paso del
vapor de agua de todos los especimenes. La Figura 186 del
Apéndice D ilustra el andlisis del modelo multivariable para
esta magnitud. De la figura se deduce que el tejido con PBT
ofrece la mayor resistencia al vapor de agua. Los tejidos con
contenido en EOL muestran valores en promedio ligeramente

superiores a los tejidos rigidos
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Figura 152. Resistencia al vapor de agua de los tejidos de clase azul

El modelo obtenido (véase el apéndice arriba mencionado), indica
que la resistencia al vapor de agua depende mayormente de la
permeabilidad al aire y del espesor aparte de otras interacciones
secundarias. La influencia de 1la permeabilidad al aire es
facilmente explicable, cuanto mayor es esta menor es la
resistencia al paso del vapor. Sin embargo el efecto del espesor
del tejido ya no es tan intuitivo puesto que en la practica se
entiende que ante un mayor espesor también serd mayor la
resistencia al vapor debido al bloqueo fisico del trayecto. Este
comportamiento seguin el modelo Unicamente se da en valores bajos
de permeabilidad al aire (entre 25 y 50 mm/s) que es el caso de

los tejidos con contenido en EOL.

Para valores mds elevados (75 mm/s), la resistencia al vapor

disminuye al 1incrementarse el espesor del tejido. Puede



explicarse este comportamiento por el peso quizd excesivo del
modelo sobre las variables espesor y permeabilidad al aire en

detrimento de otras lo que hace al modelo menos intuitivo.

En relacién con los resultados obtenidos en los tejidos con EOL y
PBT, puede decirse que puesto que los filamentos de EOL han sido
recubiertos por fibras cortadas de poliéster—algodén mientras que
el PBT es un filamento continuo, no recubierto e insertado como
trama tal cual, puede esperarse una estructura filar mds porosa
en el primer caso. Notese que durante los procesos de acabado en
humedo el filamento eldstico hace encoger el tejido con lo cual
el hilo corespun se vuelve mds voluminoso debido a la relajacion.
La porosidad se ve mejorada por la heterogeneidad en la
distribuciéon de las fibras de algodén y poliéster alrededor del

filamento de EOL.

Puede decirse pues que la inclusién de filamentos de EOL en los
tejidos para uso profesional de clase azul hace que se incremente
el peso de los mismos (en menor cuantia en comparacién con el
PBT), aumenta asi mismo la elasticidad (en mayor extensién de lo
que lo hace el PBT), vy modifica ligeramente la resistencia al
paso del vapor de agua en comparacién con los tejidos rigidos
(mientras que para el PBT el aumento de la resistencia es

considerable).

Resistencia térmica, Rct
La Figura 153 muestra los valores de la resistencia al paso del
vapor de agua de todos los especimenes. La Figura 186 del

Apéndice D ilustra el andlisis del modelo multivariable para



esta magnitud. De la figura se deduce que los tejidos con
contenido en EOL muestran los valores mds elevados de resistencia
térmica, Rct, lo cual sugiere que en ambientes de trabajo mds
frios ofrecerdn un mejor aislamiento térmico. De los tejidos
eldsticos, el valor mds bajo es el que presenta el tejido con
contenido en PBT. En comparacién con los tejidos rigidos, se
observa que la inclusién de filamentos de EOL incrementa

considerablemente la resistencia térmica.
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Figura 153. Resistencia térmica de los tejidos de clase azul

El modelo obtenido muestra que la resistencia térmica es funcion
de la elasticidad, la permeabilidad luminosa, el contenido en
fibra sintética y la interaccién de la elasticidad con el
contenido de poliéster y la interaccién del contenido de fibra
sintética consigo mismo. El efecto principal se da en la

interaccioén entre la elasticidad y el contenido en poliéster.



El incremento del Rct asociado al contenido en EOL podria ser
explicado por la combinacién de una estructura mds cerrada y
tupida y a la accién aislante del aire que quedaria atrapado
entre las fibras (pobre conductor térmico). Un mayor contenido en
fibra sintética aumentaria la conductividad térmica lo que
explicaria la respuesta del tejido con PBT. Noétese que los
tejidos con EOL presentan un 35% de algodén frente al 75% del
tejido con PBT. Seglin se reporta en [89] las conductividades
térmicas de los constituyentes del tejido pueden variar
considerablemente: aire 0,026 W/mK; agua 0,602 W/mK: algodén

htmedo 2, 13 W/mK y poliéster htumedo 0,93 W/mK.

La inclusién de filamentos de EOL en tejidos para uso profesional
de clase azul optimizaria su utilizacién en ambientes mas frios,
por ejemplo en trabajos a la intemperie, puesto que el valor de
la resistencia térmica, Rct, se incrementa en relacién con los
tejidos rigidos pero muy en especial cuando se comparan con
tejidos con contenido en PBT. El riesgo de hipotermia en este
caso disminuiria con la utilizacién de tejidos con EOL. En el
caso de aplicaciones en ambientes mds cdalidos, la correcta
seleccién de las fibras acompanantes equilibraria la resistencia
térmica en el sentido de hacer que esta fuese menor para mejorar

la transmisién de calor desde la piel hacia el exterior.

Indice de permeabilidad
La Figura 154 ilustra los valores de los indices de
permeabilidad obtenidos con el “skin model” en los tejidos

rigidos y eldasticos con EOL y PBT. La Figura 188 del Apéndice D



muestra el modelo multivariable completo para el Imt. De la
figura se aprecia que el valor mds bajo se da en el tejido con
contenido en PBT con un valor de 2,25. Esta respuesta queda
justificada por la elevada conductividad térmica observada en
este tejido explicada a su vez esta por el elevado contenido en

fibras de algodoén.
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Figura 154. Indice de permeabilidad, Imt, en tejidos de clase azul

El modelo obtenido indica que el Imt es funcién del espesor, del
factor de cobertura, del contenido en materia sintética y las
interacciones entre el factor de cobertura y el contenido en

sintético y también la interaccién del espesor consigo mismo.

Tal y como se comentdé en el apartado experimental el Imt oscila
entre 0 y 1. El valor 0, indicaria que el material es impermeable
al vapor de agua, mientras que el valor 1 indicaria que tanto la
resistencia térmica como la resistencia al vapor de agua

corresponderian a una capa de aire del mismo espesor del tejido.



El valor 0 jamds se consigue pues la perspiracién siempre se da.
Los valores entre 0,6 y 1 son poco realistas (excesivo
aislamiento térmico que conllevaria a un estrés térmico elevado
para el usuario). Dentro del rango entre 0,3 y 0,5 diriase que la
prenda es térmicamente confortable. Fuera de estos limites la
falta de confort crece y la eficiencia en el trabajo es de

esperar que se vea perjudicada.

Puede decirse pues que los tejidos mds confortables en funcién
del indice de permeabilidad, Imt, son los que contienen EOL, con
valores muy cercanos a 0,3, seguidos de los tejidos rigidos
también con resultados préximos a este valor. Muy por debajo se
encontraria el tejido con PBT (0,225). Los tejidos eldsticos con
contenido en EOL en comparacién con tejidos eldsticos a base de
PBT, ofrecen un mejor confort termofisiolégico, entendido este
como una combinacioén de la resistencia térmica y la resistencia

al paso de vapor de agua.

Limites de prediccion del confort
La Tabla 35 ilustra los limites de confort obtenidos a partir
del modelo propuesto por Barker [82] y explicado anteriormente en

el apartado el apartado experimental.



Tabla 35. Limites de confort en tejidos de clase azul

Limite confort Limite confort Limite confort

Composicién % inferior térmico superior
Muestra W/m* W/’ W/’
EOL1 Pes/Co/EOL= 65/33/2 559 715 1340
EOL2 Pes/Co/EO0L= 65/33/3 470 604 1142
EOL3 Pes/Co/EO0L= 60/38/2 488 636 1224
R1 Pes/Co= 65/35 603 772 1445
R2 Pes/Co= 67/33 563 715 1323
R2 Pes/Co= 67/33 513 677 1329
PBT1 Pes PBT/Co= 25/75 572 696 1194

Con los datos de la tabla anterior se ha confeccionado para su
discusion la Figura 155 donde de manera lineal se recogen los
limites de confort y la disipacién mdxima de calor en los tejidos
considerando las condiciones especificas para los limites

inferior, superior y el limite de confort térmico.

Calor disipado, W/m*
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Figura 155. Cuadro comparativo de los limites de confort para tejidos eldsticos

y rigidos de clase azul



En relacién al limite inferior de confort los mejores resultados
se observan en los tejidos con contenido en EOL seguidos por los
textiles rigidos. El tejido identificado como EOL2 disipa calor
aproximadamente a 470 W/m’ mientras que la muestra que contiene
PBT lo hace a 572 W/m’. Este resultado de aislamiento térmico
claramente indica que de todos los tejidos analizados, aquellos
que contienen EOL se comportan mejor en ambientes mds frios donde
pueda darse por parte del usuario una baja generacién de calor

metabdlico (e.g. trabajos sedentarios, descansos etc.).

Los tejidos rigidos ofrecen los limites superiores de confort mds
elevados, es decir son los que mds calor disipan en condiciones
extremas. Les siguen los tejidos con contenido en EOL. Es
esperable entones que los tejidos con PBT presenten algunas
desventajas en términos de confort térmico en aquellos usuarios
que desarrollen trabajos con una exigente actividad metabdlica.
Para una piel cubierta completamente de sudor, el tejido rigido
disiparia calor en la cuantia de 1445 W/m’, el tejido con EOL a
1340 W/m* v finalmente el tejido con PBT a 1194 W/m’. A partir de
estos valores puede decirse que un usuario de prendas de clase
azul confeccionadas con tejidos rigidos o eldsticos a base de EOL
percibirdn un mejor confort termofisioldgico una vez realicen su
trabajo incluso bajo condiciones con alta demanda de esfuerzo

fisico.

No obstante cabe decir que los ensayos del “skin model” se
realizan con muestras de tejido y no en prenda por lo que otras
variables con una mds que posible influencia en el confort

termofisioldégico no se han tenido en cuenta. Como ejemplo de



estas variables no contempladas se citan las caracteristicas de
diseno, corte y confeccién de las prendas y también el grado de

ajuste de estas al cuerpo.

4.3 3. 2 Estado de no—equilibrio. Gestidn del 1iquido

Bajo condiciones con elevada produccién metabdlica, es decir,
aquellas en las que la sudoracién es elevada y ademds percibida
por el usuario de la prenda, se han estudiado tres magnitudes
relativas a la capacidad del tejido para gestionar el transporte

de liquido y cuyos resultados se ilustran en la Tabla 36.

Tabla 36. Propiedades relativas a la gestioén de liquido por los tejidos de

clase azul

S Capacidad Capacidad secado Velocidad
Composicién % T Y - transporte
almacenamiento % min
Muestra mn/min
EOL1 Pes/Co/EOL= 65/33/2 36, 8 42,3 1,4
EOL2 Pes/Co/EOL= 65/33/3 46, 0 18,6 0,9
EOL3 Pes/Co/EOL= 60/38/2 52,0 78, 2 14,1
R1 Pes/Co= 65/35 32,0 2,6 1,0
R2 Pes/Co= 67/33 114,0 37,5 15,4
R2 Pes/Co= 67/33 47,0 42,0 16, 1
PBT1 Pes PBT/Co= 25/75 80, 0 77,4 19,1

Capacidad de almacenamiento de 1iquido

La Figura 156 muestra la capacidad de absorcién de agua en los
tejidos analizados, expresada esta en mg absorbidos al variar las
condiciones de humedad relativa. La Figura 189 del Apéndice D
recoge los resultados del modelo multivariable realizado para

esta magnitud.



De la figura puede deducirse que uno de los tejidos rigidos, R2,
es el mds absorbente de todos seguido por el tejido con PBT vy
finalmente los tejidos con EOL. El comportamiento observado es
fdcilmente justificable si se tiene en cuenta que las muestras
EOL1, EOLZ2 y Rl han sido tratadas por el fabricante con un
tratamiento superficial a base de Teflén (véase Tabla 11.
Caracteristicas constructivas de los tejidos de clase azul).
Nétese que el tejido eldstico EOL3 muestra absorciones mayores
que el rigido R3, ambos sin tratar. La elevada capacidad
absorbente del tejido con PBT queda explicada por el porcentaje

de algodén del tejido.
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Figura 156. Capacidad de absorcién de agua de los tejidos de clase azul

Los resultados del modelo indican que la capacidad de absorcioén
puede ser explicada por la densidad del tejido (a mayor densidad
mayor capacidad de almacenamiento) y por la aplicacién del

teflonado sobre el tejido. Los tejidos aprestados muestran



valores de absorcién menores debido a las caracteristicas

hidrofébicas aportadas por el tratamiento.

La Figura 157 ilustra la rapidez de absorcién al aumentar la
humedad relativa suponiendo que dicha absorcién tiene un
comportamiento lineal. El comportamiento observado es el mismo
que se ha explicado anteriormente. La velocidad de absorcién del
tejido rigido R3 y del tejido con PBT es considerable comparada
con la del tejido eldstico EOL3 (sin tratar). También en este
caso el elevado contenido en algodén explicaria el comportamiento

de la muestra con PBT.
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Figura 157. Pendiente de absorcién de agua de los tejidos de clase azul

Capacidad de secado
La Figura 158 ilustra la capacidad de secado de los tejidos de
clase azul expresada éesta como el tiempo en minutos requerido

para evaporar 50 mg de agua del mismo. La Figura 190 del



Apéndice D muestra los resultados del modelo multivariable para
esta magnitud. De la figura se deduce que el tejido con EOL sin
teflonar, EOL3, seca mds rdapidamente que ninguno, seguido por la

muestra de PBT.
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Figura 158. Capacidad de evaporacién de agua de los tejidos de clase azul

Del modelo se deduce que la velocidad de secado disminuye
conforme la elasticidad aumenta, se incrementa al disminuir la
cantidad de poliéster y se incrementa también con la presencia
del teflonado. El efecto del poder eldstico sobre la velocidad de
secado puede explicarse como el resultado del incremento de la
superficie especifica desarrollada durante la etapa de relajacion
en humedo en los procesos de pretratamiento del tejido. Los
efectos del poliéster y del teflonado se explican por la baja

hidrofilidad.



Capacidad de transporte de agua: velocidad ascensional de
liquido

Tal y como se explicd anteriormente la velocidad ascensional de
liquido es una medida indirecta para 1la evaluacién de la
capacidad de transporte de agua en un tejido por el fendmeno de
capilaridad. Se intenta simular la accién del tejido en este
sentido cuando la piel del usuario de la prenda estaria cubierta
de sudor. La Figura 159 muestra los resultados obtenidos en cada
uno de los tejidos analizados. Se expresa la capacidad de
transporte como la velocidad en mm/min a la que el agua asciende
verticalmente por el tejido. La Figura 191 del Apéndice D

muestra los datos del modelo multivariable para esta magnitud.
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Figura 159. Capacidad de transporte de agua en tejidos de clase azul

De la figura anterior puede deducirse que la muestra con PBT
muestra la mayor velocidad ascensional, 19,1 mm/min frente a los

14,1 mm/min de la muestra con EOL sin teflonar. Puede comprobarse



también el dramdtico efecto del acabado de Teflén sobre los
tejidos pues se reduce drdsticamente la capacidad de transporte.
El modelo estadistico obtenido asi lo muestra también. Otros
efectos importantes son el contenido en poliéster, el peso del
tejido y la construccién del tejido en términos de la

transmitancia luminosa.

Como resumen puede decirse que bajo condiciones de elevada
actividad metabolica, la capacidad de gestionar el liquido que
posee un tejido depende primordialmente de la seleccién de fibras
utilizadas, mds especificamente de la proporcién entre materiales
hidrofébicos—hidrofilicos (poliéster—algodén). También es muy
importante la accién de los acabados textiles hidrofébicos, tales
como los tratamientos con Teflén. En menor medida también ejerce
su influencia la construccién del tejido en lo que se refiere a

su tupidez o grado de apertura.

La optimizacién de un tejido relativa a su capacidad para
gestionar el transporte, la evaporacién y la absorcién de liquido
es mas una tarea de ingenieria textil en todos sus aspectos, ya
sea desde la concepcién del tejido por parte del tedérico hasta el
acabado final independientemente de que se desee un tejido rigido

o con propiedades eldsticas.



4. 3.4 Propiedades de confort sensorial

4. 3 4. 1 Mano: Kawabata Evaluation System

Este apartado se ha dividido en tres partes. En la primera de
ellas se muestran y se discuten los resultados de cuatro de las
propiedades evaluadas por el KES y que se han considerado
relevantes para el presente trabajo. La segunda parte analiza los
“Primary Hand Parameters” y finalmente la tercera y ultima la

mano o “Total Hand” como viene referida por el KES.

En lo relativo a los pardmetros fisicos de la primera parte se
discuten los resultados de:

- Resiliencia a la compresién, RC: reduccién del espesor del
tejido bajo compresién. Cuanto mayor sea RC mayor la
sensacion de cobertura o

- Rigidez a la flexién, B: médulo del tejido bajo ciertos
dngulos de curvatura. Da una idea de la caida del tejido.
Cuanto menor sea B mds fdacil le serd al tejido el pliegue.

- Rigidez al cizallamiento, G: da idea de la facilidad con
la que los hilos se deslizan unos con otros. Valores
elevados de G implican tejidos mds rigidos

- Rugosidad geométrica, SMD: determina las propiedades del
tejido con relaciéon a la friccién. Cuanto mayor es el

valor SMD més rugosa y dspera es la superficie del mismo.

La Tabla 37 muestra los valores de los cuatro pardmetros KES
anteriormente mencionados correspondientes a los tejidos rigidos

y eldsticos de clase azul.



Tabla 37. Pardmetros KES para los tejidos de clase azul

Rigidez a la  Rugosidad Rigidez al Resiliencia a

flexién geométrica cizallamiento, la compresioén
Muestra B g o cm’/cm SMD mm G g/cm * grado RC %
EOL1 0, 163 2, 36 2,7 45,5
EOL2 0, 122 2, 68 1,9 46,7
EOL3 0, 269 2,48 2,0 43,5
R1 0, 127 0, 01 1,6 45,5
R2 0,235 2,79 3,1 40, 1
R2 0,315 2,65 2,1 41,5
PBT1 0, 257 4,19 2,5 35,0

Rigidez a la flexion, B

La figura ilustra el comportamiento de los tejidos de clase azul
frente a los esfuerzos de flexién. Los resultados del Kes
muestran que los tejidos con contenido en EOL son los que tienen
més caida, son mds “plegables” , seguidos por el tejido con PBT.
Finalmente con los valores mds pequenos de B se encuentran los
tejidos rigidos. Es evidente el papel que juegan los filamentos
eldsticos en este caso a la hora de reducir la firmeza del

tejido.
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Figura 160. Rigidez a la flexidn, B, de los tejidos de clase azul

La Figura 192 del Apéndice D muestra los resultados del modelo
estadistico multivariable para esta magnitud. Los resultados
indican que la rigidez a la flexién depende de la densidad del
tejido y de si este ha sido tratado con el apresto de Teflén o
no. Los tejidos con mayores densidades pliegan mejor, es decir
son mds fdcilmente deformables bajo esfuerzos de flexién debido
al efecto de su propia masa, mayor en estos casos. El efecto del
tratamiento superficial del acabado textil imparte rigidez debido
al efecto de “reticulacién” por lo que la rigidez a la flexién

aumenta.

Resiliencia a la compresion, RC

Como ilustra la Figura 161, los tejidos con contenido en EOL se
comprimen mds que el resto bajo un esfuerzo dado, hasta el 46, 7%.
En segundo lugar aparecen los tejidos rigidos y finalmente el

tejido con PBT con un 35% este ultimo.
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Figura 161. Resiliencia a la compresién de los tejidos de clase azul

El modelo estadistico (Figura 193 Apéndice D) indica que el RC
depende del espesor del tejido y del contenido en poliéster. La
influencia del espesor se explica por si misma, sin embargo el
impacto de la presencia de poliéster no es tan evidente. Se
sugiere que las fibras de algodén al ser menos lisas y al
disponerse mds seguin una estructura tridimensional (y no tan
plana como el poliéster), reducirian la capacidad del tejido a

contraerse bajo la accién de una carga.

Rigidez al cizallamiento, G

La Figura 162 ilustra los valores de la rigidez al cizallamiento
obtenidos a partir del KES de todos los tejidos de clase azul. La
Figura 194 del Apéndice D muestra los resultados del modelo

multivariable para esta magnitud.
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Figura 162. Rigidez al cizallamiento de los tejidos de clase azul

Del modelo se desprende que la rigidez G se correlaciona con la
densidad del tejido, el contenido en poliéster y el tratamiento
superficial de acabado con Teflén. Al aumentar la densidad se
observa que disminuye la movilidad entre hilos y lo mismo ocurre
cuando las fibras de algoddén son sustituidas por poliéster. Una
vez mds el teflonado tiene un papel relevante aumentado la

rigidez al cizallamiento.

Rugosidad geométrica, SMD

Los distintos valores de la rugosidad geométrica, SMD, obtenidos
a partir del KES se ilustran en la Figura 163. Se observa que la
mdxima rugosidad se da en el tejido con contenido en PBT mientras
que el valor de esta para el resto de tejidos aparece bastante
uniforme. Se infiere pues que la incorporacién del filamento de

EOL a la hora de conferir elasticidad en el tejido no ejerce una



influencia significativa a la hora de cresponar el mismo en su

superficie.
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Figura 163. Rugosidad geométrica de los tejidos de clase azul

Los resultados del modelo multivariable (Figura 195 del Apéndice
D) muestran que existe correlacién entre el valor del SMD y la
transmitancia luminosa (porosidad ¢ptica). Puesto que la
porosidad ¢éptica es wuna medida indirecta del grado de
compactacion del tejido, una estructura mds abierta como la del
tejido con PBT crea mds picos y valles superficiales aumentando

asi la rugosidad.

“Primary Hand Parameters” , PHP
La Tabla 38 ilustra los resultados obtenidos en los tejidos de
clase azul a partir de la evaluacién mediante el KES de sus
Primary Hands, en este caso tal y como se especificd y justificéd
en el apartado experimental unicamente los pardmetros: Koshi,

Numeri y Fukurami.



Tabla 38. Primary Hand Parameters de los tejidos de clase azul

Koshi Numeri  Fukurami

Muestra

EOL1 6, 35 5,97 5,85
EOL2 5, 54 6, 90 6, 66
EOL3 7,14 6,71 6, 92
R1 5, 81 4,64 4,39
R2 7,96 3,81 4,70
R2 8, 41 4, 39 5,03
PBT1 7,39 4, 53 5, 60

La Figura 164, Figura 165 y Figura 166 ilustran de manera
independiente los valores de la tabla anterior para cada uno de
los pardmetros respectivamente. Recuérdese que la evaluacién se
realizard de acuerdo con los estdndares KES para los tejidos de
hombre de invierno. El pardmetro Koshi da idea de la rigidez del
tejido a la flexién, es decir, de su tendencia a la caida. Numeri
muestra la suavidad del tejido como una combinacién de su lisura,
tersura y blandura a los sentidos. El pardmetro Numeri resume la
mezcla de sensaciones de blandura y plenitud (llenura). EL PHP se
evalua del 1 al 10. Cuanto mayor es su valor mayor es también la

cualidad que se describe.
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Figura 164. Primary Hand Koshi de los tejidos de clase azul

De la Figura 164 se deduce que los tejidos con mds caida, menos
rigidos, son los que contienen filamentos de EOL. Los tejidos
rigidos presentan un rango mds amplio en este sentido. El tejido

de PBT se encontraria dentro de este rango también.

8 6,9
| 9 6,7
7 5’9 _

4,5

Numeri
w
Il

4,6

3,
0 : : {_w

EOL1 EOLZ2 EOL3 R1 R
Muestra

4,3
| {l
2 R3  PBTL

Figura 165. Primary Hand Numeri de los tejidos de clase azul



Con relacién a la sensacion de blandura—-lisura de los tejidos, la
Figura 165 muestra que los tejidos con filamentos de EOL
ofrecerdn una sensacién mayor de suavidad al usuario que los

tejidos rigidos y con contenido en PBT.

4,7 50 [
4,3

Fukurami
(@)
|

EOL1 EOL2 EOL3 R1 R2 R3 PBT1
Muestra

Figura 166. Primary Hand Fukurami de los tejidos de clase azul

De la Figura 166 se desprende que los tejidos con EOL vuelven a
situarse en los valores mds altos de puntuacién en la escala KES,
en este caso en relacién con el pardmetro relativo a la sensacioén
de llenura-voluminosidad. Le sigue el tejido eldstico con PBT y

finalmente los tejidos rigidos

Total Hand, TH

En la Tabla 39 se recogen los valores del Total Hand Value, o
mano, obtenidos mediante el KES. Se acompanan también los

resultados obtenidos para los PHP, o Primary Hand Parameters.



Tabla 39. Valores del Total Hand para los tejidos de clase azul

Koshi Numeri Fukurami Mano THV

Muestra

EOL1 6, 35 5,97 5, 85 3,82
EOL2 5, 54 6, 90 6, 66 4,28
EOL3 7,14 6, 71 6, 92 4, 20
R1 5, 81 4, 64 4,39 3,06
R2 7,96 3,81 4,70 2,82
R2 8,41 4,39 5,03 2,98
PBT1 7,39 4,53 5, 60 3,19

A partir de la tabla anterior, se ha confeccionado la Figura 167
Unicamente con los Total Hand Values de los tejidos de clase azul
para su discusién. Recuérdese que en el sistema de evaluacidn
KES, los tejidos son considerados con la categoria de
“excelente” si el THV se encuentra dentro del intervalo entre
50 v 3,5; “bueno” entre 3,0 y 2,0 y finalmente “pobre” para

valores dentro de 1,5 y 0.
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Figura 167. THV, Total Hand Values de los tejidos de clase azul



De los datos del Total Hand Value de la Figura 38 se deduce que
todas las muestras con contenido en EOL han obtenido la categoria
de “excelente” (THV= 3,8 a 4,2) mientras que el tejido con PBT
ha sido calificado como “bueno” (THV= 3,19). Los tejidos
rigidos también pueden ser considerados como “buenos” (THV=2, 8

a 3,0).

El modelo multivariable del THV (Figura 199 del Apéndice D)
indica claramente que el Total Hand o mano depende del poder
eldstico del tejido puesto que existe una fuerte correlacion.
También depende del contenido en fibra sintética pero en menor
medida. Este resultado ya cabia esperarlo puesto el THV se ha
calculado a partir de los Primary Hand Parameters de los que ya
se ha visto que son altamente dependientes de la elasticidad del

sustrato textil.

4.3 4.2 Resistividad superficial, SR

Finalmente se comentardn los resultados relativos a la tendencia
del tejido a pegarse a la piel y a producir picores. Como se ha
comentado en la parte experimental estos efectos se han asociado
a la capacidad que tiene el tejido a disipar la electricidad
estdtica. La Figura 168 ilustra los resultados obtenidos de la
resistividad superficial de los tejidos de <clase azul. Es
aparente que el tejido con PBT es el mds conductor seguido de los
tejidos rigidos. Este hecho queda fundamentalmente justificado
por la mayor cantidad de algodén presente en el primer tejido
puesto que como es sabido genera menos cantidad de electricidad

estdtica que las fibras sintéticas como el poliéster, a la vez



que debido a su higroscopicidad hace aumentar la cantidad de agua

en el tejido favoreciendo asi su conductividad.
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Figura 168. Resistividad superficial de los tejidos de clase azul

El modelo multivariable (Figura 200 del Apéndice D)
correlaciona la resistividad superficial con el espesor del
tejido, de manera que a mayor grosor menor es la capacidad de
disipacién de cargas eléctricas. También hay correlacién frente a
la porosidad éptica (transmitancia luminosa): cuanto mayor es el
grado de apertura del tejido mds fdacilmente se disipa la
electriciadad al aumentar la superficie de contacto entre el

tejido y el aire.

Puede decirse entonces a partir de los resultados del andlisis
sensorial obtenidos mediante el KES, que la introduccién de los
filamentos de EOL en los tejidos de clase azul mejoran su mano.

Esta mejora se explica en su mayor parte por el aumento de la



suavidad y llenura en el tejido y la reduccién de la rigidez en
el mismo provocados por el cardcter eldstico. Otras propiedades
sensoriales tales como la sensacién de picor o de apego a la piel
pueden verse modificadas por la introduccién de elasticidad al
tejido, aunque también ser fdcilmente corregidas mediante un
diseno especifico dirigido a provocar cambios estructurales en el

grado de apertura, la combinacién de fibras y el espesor de este

4. 3.5 Propiedades relativas a la durabilidad.

4. 3. 5. 1 Durabilidad de las propiedades mecdnicas

Tal y como ya se describié en el apartado experimental y con el
fin de determinar el grado de supervivencia de los filamentos de
EOL se procede a la evaluacién de varias propiedades mecdnicas de

los tejidos.

Con el fin de simular el mencionado ciclo de vida, se realizaron
un total de cincuenta lavados de acuerdo con la norma ISO 6330-5A
(lavado a 40°C durante quince minutos y secado en secadora a
75°C). Las muestras fueron analizadas a la recepcién en el
laboratorio, después de 25 y 50 lavados. Los procedimientos de

andlisis para la comprobacién de la durabilidad fueron:

- Alargamiento de rotura y resistencia a la traccién. (Tabla
40 y Tabla 41)
- Resistencia al rasgado. (Tabla 42)

- Resistencia a la abrasién. (Tabla 43)



- Resistencia a la formacién de pilling. (Tabla 44)

Tabla 40. Resistencia a la traccién de los tejidos de clase azul

Resistencia a la traccién, N

a la
Muestra recepcién 25 lavados 50 lavados
EOL1 534 529 532
EOL2 750 787 794
EOL3 534 539 535
R1 719 723 685
R2 1011 1000 1046
R2 608 612 602
PBT1 596 665 669

Tabla 41. Alargamiento a la rotura de los tejidos de clase azul

Alargamiento a la rotura, %

a la
Muestra recepcion 25 lavados 50 lavados
EOL1 31,9 30,9 35,1
EOL2 32,5 31,1 29,9
EOL3 33,1 32,7 31,6
R1 18, 4 18,9 19, 1
R2 20, 6 20, 7 21,4
R2 15, 8 16, 7 16,9
PBT1 42,3 44,3 44,1

Tabla 42. Fuerza de rasgado de los tejidos de clase azul

Fuerza de rasgado, N

a la
Muestra recepcioén 25 lavados 50 lavados
EOL1 56, 6 47,9 43,4
EOL2 82,6 58,5 58,1
EOL3 69, 5 61,8 52,1
R1 80,9 79, 4 79,7
R2 107, 7 98,6 94,0
R2 44,2 43,9 44,5

PBT1 48, 1 49,9 50, 7




Tabla 43. Resistencia a la abrasién en tejidos de clase azul

Resistencia abrasién, n° ciclos

a la
Muestra recepcién 25 lavados 50 lavados
EOL1 8000 8000 8000
EOL2 6000 8000 8000
EOL3 8000 8000 8000
R1 8000 8000 6000
R2 6000 8000 8000
R2 8000 8000 8000
PBT1 8000 8000 6000

Tabla 44. Resistencia a la formacién de pilling de los tejidos de clase azul

De
no
ya

se

Resistencia a la formacién de pilling, indice grises

a la
Muestra recepcion 25 lavados 50 lavados
EOL1 4 3-5 3-5
EOL2 3-5 3-5 3-5
EOL3 3-5 3-5 3-5
R1 3-5 3-5 3-5
R2 4 4 3-5
R2 3-5 3-5 3-5
PBT1 5 4-5 5

la Figura 169 se deduce que los lavados y secados repetidos
afectan las propiedades resistentes de los tejidos eldsticos,
sea los que contienen filamentos de EOL o el de PBT. Tampoco

ve alterado el alargamiento mdximo justo antes de la rotura

(Figura 170).
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eldgsticos con



contenido en EOL, si bien después del ciclo de vida util del
tejido todavia los valores residuales son totalmente comerciales.
La explicacion de este fendémeno se justifica por la reordenacion
estructural del tejido que se produce en los sucesivos lavados y
secados. No hay que olvidar que el sustrato estd sometido a
esfuerzos tensionales opuestos: los de encogimiento originados
por el componente eldstico y los que impiden este movimiento
debido a la rigidez que imparten, causados éstos por el

ligamento, densidad filar, torsién del hilado etc.
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Figura 171. Resistencia al rasgado de los tejidos de clase azul despues después

de ciclos de lavado

La Figura 172 ilustra el comportamiento de los tejidos sometidos
al test de abrasién. Se deduce que no hay ninguna alterabilidad
en los tejidos con contenido en EOL después del ciclo de vida
util. Cabe mencionar que no es este el caso en el tejido con PBT
puesto que se produce un descenso en la resistencia a la abrasion

después de cincuenta ciclos de lavado.
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Figura 172. Resistencia a la abrasién de los tejidos de clase azul despues de
ciclos de lavado
La Figura 173 relativa a la resistencia a la formacién de

pilling confirma que no hay variaciones de esta magnitud conforme

avanza el tiempo de vida de los tejidos con contenido en EOL.
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Figura 173. Resistencia a la abrasién de los tejidos de clase azul después de

los lavados



4. 3. 5.2 Durabilidad de las propiedades termofisioldgicas

Con relacién a las propiedades termofisiolégicas se ha evaluado
la evolucion de los siguientes pardmetros después de ciclos
repetidos de lavado y secado: resistencia al paso del vapor de
agua, resistencia térmica e indice de permeabilidad. La Tabla
45, Tabla 46 y Tabla 47 ilustran estos resultados. Se ha
adjuntado asimismo y en cada tabla la variacién experimentada por

la magnitud en cuestioén al final de su ciclo de vida util.

Tabla 45. Resistencia al vapor de agua en los tejidos de clase azul después de

ciclos de lavado

Resistencia vapor agua m® « Pa/W

Muestra a la recepcién 50 lavados variacion (%)
EOL1 3,72 3, 47 -6, 7
EOL2 4,31 4, 30 -0, 2
EOL3 3,94 3,98 1,0
R1 3,44 3, 54 2,9
R2 3,81 3,79 -0,5
R2 3,55 3,53 -0,6

PBT1 4, 66 4, 04 -13,3




Tabla 46. Resistencia térmica de los tejidos de clase azul después de ciclos de

lavado

. . L. 2
Resistencia térmica m” « K/W

Muestra a la recepcién 50 lavados variacion (%)
EOL1 0,0179 0,0185 3,4
EOL2 0,0213 0,0214 0,5
EOL3 0, 0205 0, 0210 2,4
R1 0,0166 0, 0216 30, 1
R2 0,0178 0, 0206 15,7
R2 0,0195 0, 0218 11, 8
PBT1 0,0175 0,0196 12,0

Tabla 47. Indice de permeabilidad de los tejidos de clase azul después de

ciclos de lavado

fndice permeabilidad

Muestra a la recepcién 50 lavados variacion (%)
EOL1 0, 289 0, 320 10,7
EOL2 0, 296 0, 298 0,7
EOL3 0,312 0,316 1,3
R1 0, 289 0, 366 26, 6
R2 0, 280 0, 326 16, 4
R2 0, 329 0, 370 12,5
PBT1 0, 225 0, 291 29, 3

De la Figura 174 se deduce que el tejido que experimenta los
mayores cambios relativos a la resistencia al vapor de agua es el
que contiene PBT. En este caso se produce una reduccién del mismo
(-13,3%), es decir, el tejido se vuelve mds permeable. Los
tejidos mds estables son los rigidos seguidos de los eldsticos
con contenido en EOL. Mayoritariamente en todos ellos también

aumenta la permeabilidad al vapor. Esta reduccién en la



resistencia puede deberse a cambios estructurales en el tejido
debido al uso y propio mantenimiento del mismo. Se vuelve mds

poroso tanto a nivel interfibrilar como a nivel entre hilos
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Figura 174. Variacién de la resistencia al vapor de agua en los tejidos de

clase azul después de los lavados

En lo relativo a la resistencia térmica, la Figura 175 muestra
que el tejido eldstico con contenido en PBT y los tejidos rigidos
sufren las mayores variaciones al comparar los resultados a la
recepcién y después de lo que seria el final del ciclo de vida
util. En el caso del tejido con PBT la resistencia térmica
aumenta un 12% y en los tejidos rigidos el aumento oscila entre
el 11,8% y el 30% Cabe esperarse pues que en un tejido eldstico
con contenido en PBT empeore el comportamiento termofisiolégico
de la prenda y por tanto puede esperarse que el confort percibido

por el usuario se vea comprometido.
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Figura 175. Variacién de la resistencia térmica en los tejidos de clase azul

después de lavados

En relacién con el fndice de permeabilidad se observa una mayor
estabilidad en los tejidos eldsticos con contenido en EOL frente
al resto de muestras. La variacién oscila entre el 0,7% y el
10, 7% para el tejido con EOL mientras que en el tejido con PBT es

del 29, 3%.
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Figura 176. Variacién del Indice de permeabilidad de los tejidos de clase azul

después de los lavados



Vistos los resultados relativos a la conservacion de las
propiedades termofisiolégicas en los tejidos eldsticos y rigidos
de uso profesional y de clase azul a lo largo de su ciclo de
vida, se deduce que aquellos con contenido en EOL presentan
menores variaciones a lo largo del tiempo como asi lo demuestra
el Indice de permeabilidad que se incrementa, siendo su valor mds
alto aproximadamente del 10% mientras que en el caso del tejido
con PBT el incremento es cercano al 30% Este cambio tan drdstico
en el Indice de permeabilidad para el tejido con PBT se justifica
por el incremento también significativo de la resistencia térmica
del textil, del 12%, mientras que para el tejido con EOL es
aproximadamente del 3,5%. Cabe pues prever un empeoramiento de
las prestaciones relativas al confort termofisiologico de la
prenda confeccionada con tejido conteniendo PBT, mientras que en
el caso de prendas con EOL aunque también hay cierta variacion,

esta es mucho menos significativa.

4. 3. 5. 3 Durabilidad de las propiedades eldsticas

Las propiedades mecdnicas eldsticas observadas y evaluadas al
finalizar el ciclo de vida del producto han sido: elasticidad,
crecimiento y también el encogimiento que sufre el tejido. Si
bien esta ultima no entra directamente dentro del grupo de
magnitudes que reflejan el comportamiento eldstico si que por
otro lado da idea de manera indirecta de las variaciones que
pudieran haberse producido en este sentido. No hay que olvidar
que la mayor o menor capacidad que pudiera tener un tejido de ser
alargado bajo una fuerza dependerd del grado de encogimiento que

ha sufrido desde el ancho en crudo, pasando por su ancho al ser



acabado y finalmente una vez ha sido sometido a ciclos sucesivos

de lavados y secados.

Cabe decir que el estudio unicamente se ha realizado para los
tejidos eldsticos con contenido en EOL. Es obvio que no cabe
realizar el andlisis para los tejidos rigidos. En el caso del
tejido con PBT, también es bien conocida la durabilidad del
poliéster eldstico frente a los agentes quimicos agresivos y las
altas temperaturas. Recuérdese que la pérdida de elasticidad se
debe a las degradaciones quimicas progresivas que sufre el
filamento eldstico y que ejercen un impacto importante en sus
propiedades mecdnicas eldsticas. Se trata pues de determinar el
grado de supervivencia de los filamentos eldsticos de EOL en los

tejidos eldsticos.
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Figura 177. Variacién de la elasticidad en los tejidos con EOL después de los

lavados

La Figura 177 ilustra la variacion del comportamiento eldstico
después de realizar sucesivos lavados y secados. Se aprecian

ciertas variaciones, unas al alza de entre el 7% y el 13,5% en



las muestras EOL1 y EOL3, mientras que en la EOLZ2 hay una
disminucioén de la elasticidad del 12% respecto al valor original.
Puesto que este era del 11% la reduccién muestra un valor final
del 9,7% que puede considerarse plenamente aceptable dentro de
los estdndares comerciales de calidad que son exigidos a los

tejidos eldsticos

Los datos pues confirman que los filamentos de EOL sobreviven en
todo su ciclo de vida y que por lo tanto la integridad de la

elasticidad en el tejido no se ve en ningun momento per judicada.
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Figura 178. Variacién del crecimiento en los tejidos con EOL después de los

lavados

En lo relativo al crecimiento residual del tejido una vez ha
cesado la fuerza que tiende a alargarlo, se deduce a partir de
los resultados que ilustra la Figura 178 que tampoco en este
caso los filamentos de EOL quedan danados. Es mds, el crecimiento
aunque en poca cuantia, disminuye lo cual es claramente deseable

Muy probablemente el encogimiento que se produce en el tejido



durante el ciclo de vida sea el responsable en la mejora del

crecimiento.
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Figura 179. Variacién del encogimiento en los tejidos con EOL después de los

lavados

Finalmente la Figura 179 ilustra los cambios dimensionales que
sufre el tejido desde la recepcién hasta el final de su ciclo de
vida util. En todos los casos se observa un encogimiento tanto
por trama como por urdimbre. Es en el sentido de la trama donde
la wvariacién dimensional es mayor, lo cual es fdacilmente
justificable puesto que el componente eldstico se da en esta
misma direccién. Los encogimientos oscilan entre el 2,2% y el
2, 9%, valores perfectamente asumibles por los confeccionistas de

prendas de uso profesional.

Cabe pues decir a partir los resultados de las propiedades
mecdnicas eldsticas que los filamentos de EOL no se ven alterados
en todo el ciclo de vida util de la prenda pese a los repetidos
ciclos de lavados y secados a los que ha sido sometida. Asi lo

justifica la poco significativa variacién en la elasticidad y en



especial en el crecimiento donde como mucho se produce una
aumento del 2,2% El encogimiento del tejido en sentido trama
tampoco se ve comprometido como asi lo explican los valores

obtenidos cercanos al - 3%.



4.4 Analisis del tejido para uso en salas de operaciones

4.4.1 Caracterizacién del sustrato textil

Como ya se apuntd en el apartado experimental correspondiente
(véase 3.1.4.3) el tejido de calada base que se elaboré para la
presente investigacién tiene las siguientes caracteristicas

constructivas:

-  Composicioén final: 55% poliéster - 41% algodén - 4% EOL

- Titulo y composiciéon de urdimbre: 40 Nm, 100% poliéster
biocida

- Cada 40 hilos de urdimbre se inserta un filamento de Nega—
Stat (ver punto 3.1.4.6)

- Titulo y composicién de trama: 32Nm, 93% algodén - 7% EOL

- Ligamento: sarga 2,2

El hilo de trama es del tipo “corespun”, el alma es de
filamento de elastolefina y la corteza externa de algodén 100%.
La Tabla 48 ilustra las principales caracteristicas relativas a

la construccién del tejido una vez fue acabado.

Tabla 48. Caracteristicas constructivas del tejido para sala de operaciones

descripcion valor
peso (g/m?) 230
ancho (cm) 150
densidad urdimbre (h/cm) 42

densidad trama (p/cm) 27




4.4.2 Propiedades de obligado cumplimiento

En el apartado 2.4.6.7 se expuso la situacién de este tipo de
prendas de proteccién personal en relacién con la normativa de
obligado cumplimiento aplicable. Las batas y tejidos deben
obligatoriamente ajustarse a los requerimientos especificados en
la norma europea 13795-1, 2, 3:2002, Panos batas y trajes para aire
limpio de utilizacién quirurgica, como productos sanitarios, para
pacientes, personal clinico y equipo. Parte 1: Requisitos para
los fabricantes, procesadores v productos. Parte 2:
Procedimientos de andlisis. Parte 3: Requisitos y niveles de

prestaciones.

La norma en cuestién clasifica también las prendas de acuerdo con
los resultados obtenidos, es decir, no s6lo se establecen los
limites del pasa—no pasa sino que también dentro de los que son
considerados como aptos se realiza un escalado segin el nivel de

proteccién que se aporta.



Tabla 49. Propiedades de obligado cumplimiento y clasificacién de prendas para

salas de operaciones

Cumplimiento
Cumplimiento estdndar
estdndar Area no-
Magnitud Norma Unidad Area critica critica
Resistencia a la penetracion .
. . EN 22612 log 10 CFU no requerido <2 a,b
microbiana en seco
Resistencia a la penetracion .
X . ., prEN 22610 1B =2,8 a no requerido
microbiana en humedo
Limpieza de materia 1S0/DIS 9073:10/01 TPM <3,5 3,5
particulada
.. . . logl0
Emision de pelusa (Linting) 1S0/DIS 9073:10/01 . <4 <4
(lint count)
Resistencia a la penetracién EN20811:1992 em H20 =20 =10
de liquidos
iZjéStenCla al reventamiento™  py iag58-1 1998 Kpa =40 =40
Resistencia al reventamiento= b\ g0 . 99g KPa =40 no requerido
humedo
iZE;Ste“CIa a la traccion EN 29073-3:1192 N =20 =20
Resistencia a la traccion- EN 29073-3:1192 N =90 no requerido
humeda
Cumplimiento  Cumplimiento
superior superior
Magnitud Norma Unidad Area critica Area no-critica
Resistencia a la penetracion .
. . EN 22612 log 10 CFU no requerido <2 a,b
microbiana en seco
Resistencia a la penetracion prEN 22610 1B 6 a,b no requerido
microbiana en humedo
Limpieza de materia 1S0/DIS 9073:10/01 TPM 3,5 3,5
particulada
Emisién de pelusa (Linting)  ISO/DIS 9073:10/01  logl0d 2! 4
(lint count)
Resistencia a la penetracién EN20811:1992 em H20 =100 =10
de liquidos
izj;Ste“CIa al reventamiento™  py 3958 1. 1998 KPa =40 =40
Resistencia al reventamiento= b\ aqq0 . 199g KPa =40 no requerido
humedo
igj;Ste“CIa a la traccion EN 29073-3:1192 N =20 =20
Resistencia a la traccion- EN 29073-3:1192 N =20 no requerido

himeda

Es importante volver a remarcar el importante aspecto mencionado

en lo relativo a los procedimientos de lavado,

desinfectado y

esterilizado a que son sometidos estos tejidos y a la cantidad de

ciclos completos que se llevan a cabo dentro de lo que seria su

ciclo de vida util.

Este punto es de vital importancia puesto que



los resultados de laboratorio se han de obtener una vez se ha
realizado sobre el tejido una simulacién de lo que seria su ciclo

de vida.

En el caso que nos ocupa y como ya quedd expuesto en el apartado
anteriormente mencionado, se procedié a un total de 75 ciclos de
lavado, desinfectado en bano con dcido peracético, esterilizado
en autoclave y secado en tunel. De esta manera se simularon las
condiciones md&s extremas para la validacién de la norma

aplicable.

La Tabla 50 muestra los resultados de laboratorio obtenidos
después de haber sido sometido el tejido a los ciclos de lavado
correspondientes. La comparacién de los valores obtenidos con los
referenciados en la norma aplicable, EN13795, da como resultado
la clasificacién del tejido en la categoria de “Cumplimiento
superior - drea critica” . Dicho de otra manera, el tejido que
se ha fabricado no sélo cumple con toda la normativa de obligado

cumplimiento aplicable sino que lo hace en su grado mdximo.



Tabla 50. Resultados analiticos segun la norma EN13795 del tejido para sala de

operaciones

Magnitud Unidad Valor
Rgsisténcia a la penetracion log 1, CFU 0.1
microbiana en seco
Resistencia a la penetracion

. . ) 1B 6
microbiana en humedo
Limpieza microbiana log o (CFU/dm?) 0,1
Limpieza de materia particulada IPM 3,4
Emisién de pelusa (Linting) log,, (lint count) 3,77
R?Sl?teHCIa a la penetracion de cm Hy0 125
liquidos
Resistencia al reventamiento—seco kPa 315
Resistencia al reventamiento—humedo kPa 218
Resistencia a la traccién—seca N 46
Resistencia a la traccién—humeda N 30

Otra traduccién de los resultados, y en relacién con su
aplicabilidad seria la siguiente: el tejido obtenido es aplicable
para la confeccién de prendas de uso en salas quirurgicas. Esta
especialmente indicado para aquellas cirugias con elevado riesgo
de contaminacién (ya sea por la duracién de la operacién o
severidad de esta) y también indicado para la obtencién de
prendas cuya aplicabilidad no sea tan severa y donde unicamente
se desee una mayor proteccién frente a la contaminacién en
aquellas zonas mds proximas al paciente y concretamente las que
puedan entrar en contacto directo con las heridas, i.e., brazos y

pecho (véase 2.4.6.7).



4.4.3 Propiedades de confort termofisiolégico

En el apartado 0 se expuso la necesidad del estudio detallado del
tamano del poro en sus dos vertientes hilo a hilo y fibra a fibra
con el objetivo de permitir el paso de las moléculas del vapor de
agua generadas en el profesional médico pero bloquear al mismo
tiempo la transmisioén de o bien particulas sélidas o bien agentes
infecciosos en los dos sentidos, i.e. paciente—médico y médico—

paciente.

Puesto que ambas premisas operan en sentidos opuestos se expuso
la necesidad de encontrar un compromiso en cuanto a la toma de
decisiones técnicas finales para la consecucién de estos dos
aspectos tan significativos, el primero para dotar a las prendas
del mdaximo grado de confort y el segundo para evitar las tan
indeseadas infecciones durante las cirugias. En lo relativo al
bloqueo de agentes patdgenos y particulas soélidas, los resultados
del apartado anterior soportan de manera positiva la eleccién

técnica tomada.

En lo relativo al confort, la Tabla 51 muestra los resultados
obtenidos con el “skin model” del tejido fabricado para su uso
en salas de operaciones. El valor de Ret = 32,6 m’.Pa/W se
corresponde con tejidos en los que la falta de confort es
aceptable y son aplicables a procesos normales de cirugia [42]

(véase Tabla 12 y).



Tabla 51. Resultados del “skin model” en el tejido para sala de operaciones

Ret (m°Pa/W) Ret (m°K/W)
32, 6 0, 053

En relaciéon con el valor de la resistencia térmica Rct= 0,053
m’K/W, cabe decir que es mds bajo que los valores de Rct que
pueden encontrarse para las actuales telas no tejidas comerciales
para los mismos usos. Tal y como se ha comentado en 0 estos
valores suelen oscilar entre 0,06 y 0,18 m’K/W. Es de esperar
pues que la transmisién de calor sea mds efectiva en el tejido
objeto a estudio y que por lo tanto ofrezca una prestacién mayor

en relacion con la prevision frente a un golpe de calor.

4.4.4 Propiedades relativas a la durabilidad

La Tabla 52 ilustra la variacién de las propiedades mecdnicas de
los tejidos relacionadas con la durabilidad del filamento
elastico al final del ciclo de vida util del textil. En el
apartado experimental ya se justificé que cualquier degradacioén
yva sea quimica o bien mecdnica del filamento eldstico conllevaria
como consecuencia a una pérdida de las propiedades mecdnicas
inherentes al efecto eldstico. En este caso se observarian
variaciones indeseables en la estabilidad dimensional y también

en cambios en la elasticidad el mismo y en su crecimiento.



Tabla 52. Estabilidad dimensional y elasticidad en el tejido para sala de

operaciones
Encogimiento Encogimiento Elasticidad Crecimiento Elasticidad  Crecimiento
urdimbre (%) trama (%) (%) (%) (%) (%)
75 ciclos 75 ciclos recepcion recepcion 75 ciclos 75 ciclos
2,8 4,4 16 2,4 18 3,9

La Figura 180 muestra en forma de grdfica los valores de la
estabilidad dimensional anteriormente tabulados. Se observa que
en el sentido de la urdimbre se han producido los cambios menos
significativos. En el sentido de la trama al final de los 75
ciclos de lavado, desinfectado, esterilizado y secado la
estabilidad dimensional es del 4,4% valor totalmente aceptable
por el mercado. ETSA apunta a un valor de 4,5% como tolerancia
médxima para un tejido rigido de algodén—poliéster (véase

2.4.5.4).

4,4

5 2,8

Encogimiento, %

urdimbre trama

Direccién tejido

Figura 180. Estabilidad dimensional del tejido para sala de operaciones



En cuanto a la variaciéon de las propiedades eldsticas en el
tejido, la Figura 181 muestra que el valor de la elasticidad
apenas queda modificado pues pasa del 16% a la recepcién al 18%
al final del ciclo de vida util. Este cambio de dos puntos aunque
sea al alza y pueda considerarse como ventajoso apenas serd
apercibido por el wusuario de 1la prenda. Con relacién al
crecimiento se produce un ligero aumento del 2,4% al 3,9% pero
que no constituye un problema de calidad que debiera solventarse

tal v como ETSA apunta (véase la Tabla 7 del apartado 2.4.5.4).
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Figura 181. Elasticidad y crecimiento en el tejido para sala de operaciones

Visto pues que no hay cambios dimensionales significativos en las
longitudes del tejido ni por urdimbre ni en sentido trama después
de los ciclos repetidos de lavado y secado que simulan el ciclo
de vida util, y visto que tampoco las propiedades eldsticas se
ven en ningun caso comprometidas, ya sea la elasticidad o el
crecimiento, puede decirse que el filamento eldstico hay

sobrevivido a las condiciones agresivas de temperatura y agentes



quimicos tipicos en los tratamientos de mantenimiento de prendas

para este uso final.



4.5 Analisis del tejido para uso en prendas elasticas

resistentes al fuego

4.5.1 Caracterizacién del sustrato textil

La Tabla 53 ilustra el valor de las principales magnitudes que

caracterizan el tejido eldstico con contenido en EOL resistente

al fuego [90].

Tabla 53. Principales caracteristicas del tejido resistente al fuego

Caracteristica

Valor magnitud

Ligamento

Titulo urdimbre

Composicién urdimbre

Titulo trama

Composicioén trama

Composicién global

Densidad filar urdimbre
Densidad filar trama
Peso

Ancho util

Sarga 2el b 2,1

Nm 45 2/c

Kermel Bleu 48%
Viscosa FR 49%

Fibra antiestatica 3%
Nm 20

Kermel Bleu 44%
Viscosa FR 45%
Elastolefina 8%

Fibra antiestdatica 3%
Kermel Bleu 46%
Viscosa FR 47%
Elastolefina 5%

Fibra antiestdatica 2%
26 hilos /cm

20 pasadas/cm

230 g/m’
150 cm

Véase el apartado 3.1.5 para obtener mds

detalles

sobre la

construccion del tejido y la eleccién de las soluciones para la

proteccioén ante el fuego y la electricidad estdtica.



4.5.2 Propiedades de obligado cumplimiento
4. 5. 2. 1 Calor Kadiante
Los andlisis del tejido segun la norma UNE EN 366:1993 dieron

como resultado los valores ilustrados en la Tabla 54.

Tabla 54. Resultados del Calor Radiante en el tejido resistente al fuego

Transferencia de

Probeta calor t, (s)
1 18
2 17
3 17
Media 17

Como se observa la media aritmética del resultado obtenido en
tres andlisis del tejido da un valor para t. de 17 segundos. Tal
y como se comentd anteriormente en el apartado 0 es la norma UNE
EN 531:1996 1la que clasifica el tejido segin su grado de
proteccién. En este caso el tejido resistente al fuego queda
clasificado en la categoria Cl, es decir dentro del grupo de
tejidos con menor grado de proteccién puesto que el valor de t.

se encuentra dentro del intervalo entre 8 y 30 segundos

4. 5. 2.2 Transmision de calor durante la exposicion a la 1lama.

La aplicacién de la norma UNE EN 367:1992 en el tejido resistente

al fuego dio los resultados que se ilustran en la Tabla 55



Tabla 55. Resultados de la Transmision de Calor en el tejido resistente al

fuego
Probeta Tiempo para un aumento de 24°C
1 4
2 4
3 4
HTI,, = 4

El nivel alcanzado segin la norma UNE EN 531:1996 es el Bl, es
decir el que ofrece la minima proteccién, HTI entre 3 y 6

segundos.

4. 5. 2. 3 Propagacion limitada de la 1lama

El tejido resistente al fuego fue sometido a este andlisis segun
la norma UNE EN 532:1996. Los resultados obtenidos se ilustran en

la Tabla 56.

Tabla 56. Resultados de la Propagacién de la llama en el tejido resistente al

fuego
Duracioén Duracioén
Destruccién hasta Formacién de incandescencia inflamacion
Probeta los bordes Agujero Fusioén (s) (s)
1 No No No 0 0
2 No No No 0 0
3 No No No 0 0
4 No No No 0 0
5 No No No 0 0
6 No No No 0 0

El nivel alcanzado segun la norma EN 531:1996 es de A. Es decir
se trata de un tejido resistente al fuego que ofrece la mdxima

proteccidén al usuario con relacién a la propagacion de la 1llama.



4. 5.2 4 Disipacion de carga

La evaluacién de las propiedades antiestdticas segin la norma
UNE EN 1149-3:2004 sobre el tejido resistente al fuego dio los

resultados que se ilustran en la Tabla 57

Tabla 57. Resultados de la Disipacién de carga en el tejido resistente al fuego

Factor de Tiempo de
proteccion semi—disipacioén
Probeta (S (t50)
1 0. 80 < 0.01 s
2 0. 82 < 0.01 s
3 0.81 < 0.0l s
Media 0.81 < 0.01 s

Segun los criterios de aceptacién de acuerdo con las normas UNE
EN 1149-3:2004 y prEN 1149-5:2005 donde ts < 4s. 6 S >0,2 se
deduce que el tejido elaborado pasa el estdndar tanto para el

tiempo de semi—descarga como para el factor de proteccion.

A partir de los resultados obtenidos y segun los estdndares
europeos de identificacién de los equipos de proteccién personal,
las prendas quedarian etiquetadas como de Categoria II y con los
niveles de proteccién A, Bl, Cl asi como de protecciéon
antiestdtica. La prenda deberia llevar cosida una etiqueta con

los pictogramas de la Figura 182.
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Figura 182. Etiquetado para la comercializacién del EPI resistente al fuego

Nétese que el objetivo consistia en la elaboracién de un tejido
elastico resistente al fuego apto para la confeccién de prendas
de proteccion personal de wuso por los trabajadores de la
industria petroquimica, donde es exigido obligatoriamente el
nivel A y de proteccién antiestdtica y al menos uno de los
niveles Bl o Cl. Queda pues validada la hipdétesis relativa a la
obtencién de un tejido eldstico resistente al fuego para EPI de

uso en plantas petroquimicas.

4.5.3 Propiedades mecdnicas, de confort y de durabilidad

Aunque no hay normas de obligatorio cumplimiento relativas al
cardcter resistente del tejido se han realizado los andlisis del
alargamiento y resistencia a la rotura. La Tabla 58 ilustra los
resultados de estas magnitudes. Puede observarse que tanto por
urdimbre como por trama la resistencia supera los 450N que es el
valor minimo exigido por las normas UNE EN 469:1995, UNE EN
343 :2003 y ISO 15384 relativas a bomberos, trabajos a la
intemperie y forestales, donde si que es mandatoria la

realizacioén de este tipo de andlisis



Tabla 58. Valores de resistencia y alargamiento a la rotura del tejido

resistente al fuego

Resistencia traccion N Alargamiento rotura %
Urdimbre 980 38,2
Trama 540 42,3

Puede decirse pues que el tejido eldstico de EOL es apto para la
confeccion de prendas EPI resistentes al fuego de uso en plantas
petroquimicas desde el punto de vista de la resistencia mecdnica
del tejido puesto que los valores obtenidos superan los minimos
exigidos en prendas de similar aplicacién y donde las exigencias

de proteccioén son todavia mayores

La Tabla 59 muestra los resultados relativos a las propiedades
de confort eldstico del tejido segun la norma ASTM 6614 bajo la
carga de 1,8 kg y a las de durabilidad del filamento de
elastolefina a lo largo de su ciclo de vida util, 1i.e.
encogimiento y crecimiento. Tal y como ya se comenté en las
discusiones de los resultados de los tejidos de uso profesional
de clase azul, cualquier deterioro a nivel micro o macro
estructural en el filamento eldstico podria dar lugar a fracturas
y pérdidas en el poder retrdctil del mismo y que se traducirian
en variaciones excesivas de la estabilidad dimensional y muy

especialmente en el crecimiento del tejido.

Para la simulacién del ciclo de vida util, se ha considerado como
valido un total de sesenta ciclos de lavado vy secado

industriales.



Tabla 59. Valores de encogimiento y elasticidad a lo largo del ciclo de vida

util del tejido resistente al fuego

Encogimiento % Elasticidad Crecimiento Elasticidad % Crecl;lento
(60 ciclos % % (60 ciclos (60 C"iclos
lavado) (recepcidén) (recepcion) lavado)
lavado)
Urdimbre 2,2 na na na na
Trama 3,8 14, 2 4,0 15, 4 6, 5

Los datos del encogimiento segun la norma UNE EN 25077:1996
muestran que si bien ha habido una mayor contraccién en el
sentido de la trama (3,8%) en comparacién con la urdimbre (2, 2%)
todavia esta se encuentra dentro de los limites tolerables por el

mercado pues es inferior al 4,5% (requerimientos ETSA).

La Figura 183 ilustra en forma de grdfica el comportamiento de
la elasticidad y el crecimiento a la recepcién del tejido una vez
acabado y después de lo que seria su ciclo de vida util.
Obsérvese que la elasticidad apenas sufre variaciones
significativas, pues pasa del 14,2% al 15,4% En lo relativo al
crecimiento hay un aumento del 4% al 6,5%. El valor mds alto al
final del ciclo de vida de la prenda no deberia suponer ningun
problema de calidad derivado de embolsamientos visibles en el
tejido puesto que se encuentra también dentro de los limites de

aceptabilidad para los tejidos eldsticos (8%).
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Figura 183. Elasticidad y crecimiento en sentido trama del tejido resistente al

fuego

Puede decirse entonces que la variabilidad que sufre el tejido a
lo largo de su ciclo de vida util en relacién con la estabilidad
dimensional y el crecimiento no es significativa, por lo queda
validada la hipétesis relativa a la supervivencia del filamento
eldstico de elastolefina durante todo el ciclo de vida del
producto, simulado dicho ciclo de vida por medio de un total de

sesenta ciclos de lavado y secados bajo condiciones industriales



5 Conclusiones

Podemos decir que se ha validado la hipdtesis expuesta en el

capitulo inicial de la presente investigacién:

“Los tejidos eldsticos elaborados con hilados de filamentos
eldsticos de elastolefina obtenidos a partir de copolimeros de
bloque de etileno—octeno de baja densidad mediante la tecnologia
de polimerizacién por transferencia de cadena, y que son
destinados para aplicaciones en indumentaria de uso profesional,
garantizan la durabilidad y el mantenimiento de las propiedades
mecdnicas exigidas por el mercado durante todo el ciclo de vida
util del producto. Asi mismo, comparados estos tejidos frente a
los textiles rigidos o no eldsticos, y a aquellos dotados de
elasticidad mediante otros filamentos y fibras eldsticos, ofrecen
el mejor confort sensorial y el mejor confort termofisiolégico
entendido este udltimo como la combinacién aislamiento térmico y

transpiracién percibidos por el usuario”

En las condiciones propias de este estudio, se ha llegado a las
siguientes conclusiones que avalan la validacién positiva de la

hipétesis:






5.1 Nivel de los polimeros y filamentos

1- Los copolimeros de bloque de etileno-octeno ofrecen una mayor
resistencia a la temperatura en comparacién con los copolimeros

al azar.

2— Para una misma densidad, la temperatura de fusién Tm es mayor

en los copolimeros de bloque frente a los de al azar.

3— A diferencia de 1los filamentos elaborados a base de
copolimeros al azar, los de bloque mantienen puntos de fusioén
sustancialmente independientes de la densidad, particularmente

dentro del rango entre 0,87 g/cm’ y 0,95 g/cm’.

4- Los filamentos elaborados a base de copolimeros de bloque
muestran mayores temperaturas de cristalizacién Tec, comparadas
con los de copolimeros al azar. Este comportamiento supone una
respuesta mds favorable de los copolimeros de bloque ante el
moldeo por inyeccién y la extrusién asi como para el rdpido

establecimiento de las variables del proceso de hilatura.

5— Segun los resultados del andlisis termomecdnico, existe una
mejor estabilidad dimensional a elevadas temperaturas en aquellas
muestras obtenidas a partir de copolimeros de bloque frente a los

de al azar.

6— Los valores obtenidos de la relacién entre los médulos de
conservacion a 25°C y 100°C, ilustran que los copolimeros de

bloque se verdn relativamente poco afectados por incrementos



térmicos, por lo que podrdn ser utilizados dentro de un amplio
rango de temperaturas. Estos resultados refuerzan la hipdétesis de
que una vez incorporados los filamentos eldsticos a partir de
copolimeros de bloque en los tejidos, las propiedades mecdnicas
de los mismos no se verdn alteradas por efecto de las altas
temperaturas debido a la mayor resistencia térmica de estos

copolimeros en comparacién con los de tipo al azar.

7- Los copolimeros de bloque ofrecen una mejor combinacién de
flexibilidad y resistencia a la temperatura frente a los
resultados obtenidos a partir de copolimeros al azar lo cual
mejora su procesabilidad durante la hilatura por recubrimiento

(como el corespun).

8— Para densidades tipicas de los comportamientos eldsticos,
aproximadamente 0,875 g/cm’, los filamentos eldsticos a base de
copolimeros de bloque de etileno—octeno tendrdan un poder de
retraccién superior a los de al azar con lo que es de esperar
que, una vez incorporados estos filamentos a los tejidos, aporten
una buena recuperacién eldstica, incluso en aquellos textiles
tupidos y pesados donde los actuales productos a base copolimeros

al azar no alcanzan los estdndares exigidos

9- El efecto de la temperatura sobre el poder de retraccién en
los filamentos a base de copolimeros de bloque es menos severo
que en el caso de los copolimeros al azar. Sobre los 90°C, los
filamentos de copolimeros al azar alcanzan su valor minimo (18%

de la fuerza original), mientras que en el caso de filamentos de



copolimeros de bloque el minimo valor se alcanza sobre los 120°C

donde se retiene un 30% de la fuerza original.

10— Los filamentos a base de copolimeros de bloque son capaces de
dotar a los tejidos de mayor elasticidad a las temperaturas
tipicas de los tratamientos textiles en humedo (pre-tratamiento,
tintura y acabado). Bajo temperaturas tipicas de lavado, la
fuerza de retraccién de estos filamentos es capaz de vencer la

resistencia del tejido a encoger.

11- La fuerza de recuperacién en el tejido acabado elaborado con
filamentos a base de copolimeros de bloque es superior al exhibir
un poder de retraccién mayor que los tejidos obtenidos a partir

de copolimeros al azar, aproximadamente un 30% frente al 18%.



5.2 Nivel tejido: tintura termosol

12— Los resultados obtenidos han permitido validar la hipdtesis

sobre la durabilidad del filamento eldstico ante el termosolado.

13— Después de cincuenta lavados y secados industriales el
encogimiento del tejido presenta valores dentro de los estdndares
industriales de calidad para tejidos eldsticos aceptables por el
mercado. Debido a la supervivencia de las propiedades mecdnicas
del filamento eldstico, la variacién de la elasticidad, es

imperceptible para el usuario de la prenda.

14- La variacién en la recuperacién eldstica y su valor final se
encontrarian dentro los limites de calidad aceptables, no
presentdndose defectos de calidad por embolsamientos visibles en

los tejidos.



5.3 Nivel tejido: tejidos para uso profesional de clase azul

15— Bajo condiciones de perspiracién insensible, la inclusién de
filamentos de EOL en tejidos eldsticos mejora el valor de la
resistencia al paso del vapor de agua, Ret, en comparacién con
los tejidos eldsticos con PBT donde el Ret es sensiblemente

superior.

16— La inclusién de filamentos de EOL optimiza su utilizacién en
ambientes mds frios al rebajar el riesgo de hipotermia, (por
ejemplo en trabajos a la intemperie), puesto que el valor de la
resistencia térmica, Rct, se incrementa en comparacién con sus

competidores.

17- En el caso de aplicaciones en ambientes mds cdlidos, la
correcta seleccién de las fibras acompanantes equilibraria la
resistencia térmica en el sentido de hacer que esta fuese menor
para mejorar la transmisién de calor desde la piel hacia el

exterior.

18— Los tejidos con EOL disipan calor a un ritmo inferior de lo
que lo hacen aquellos que contienen PBT. Este resultado de
aislamiento térmico claramente indica que los tejidos con EOL se
comportan mejor en ambientes mds frios donde pueda darse por
parte del usuario ademds una baja generacién de calor metabdlico

(e.g. trabajos sedentarios, descansos etc.).

19— En condiciones extremas donde se presenta una elevada

actividad metabdlica caracterizada por la sudoracién intensa de



la piel del usuario, los textiles con contenido en EOL disipan
mds calor en situaciones con alta demanda de esfuerzo fisico, por
lo que el riesgo de sufrir un golpe de calor es menor que en los

tejidos eldsticos con contenido en PBT.

20— La capacidad de gestionar el liquido que posee un tejido
depende primordialmente de la proporcién entre materiales
hidrofébicos—hidrofilicos (poliéster—-algodén) y de la accién de
los acabados textiles hidrofébicos, principalmente, vy es
independiente de que se trate de un tejido rigido o con

propiedades elésticas

21- La introduccién de los filamentos de EOL en los tejidos de
clase azul mejora su mano, debido al aumento de la suavidad vy
llenura en el tejido y a la reduccién de la rigidez en el mismo

provocados por el cardcter eldstico.

22— Una vez simulado el ciclo de vida del tejido eldstico con
contenido en EOL a través de sucesivos lavados y secados, no se
observan variaciones significativas en propiedades mecdnicas como
la fuerza y el alargamiento a la rotura, la abrasion y la

tendencia a la formacién de pilling.

23— Las propiedades termofisiolégicas en los tejidos elésticos
con contenido en EOL a lo largo de su ciclo de vida, presentan
menores variaciones a lo largo del paso del tiempo que sus
competidores. Se prevé una conservacién de las prestaciones
relativas al confort termofisiologico de la prenda confeccionada

con prendas con EOL.



24— Las propiedades mecdanico—eldasticas de los tejidos elaborados
con filamentos de EOL no se ven alteradas en todo el ciclo de
vida util de la prenda pese a los repetidos ciclos de lavado y
secado a los que ha sido sometida. Mds concretamente, existe una
variacién no significativa en la elasticidad, el crecimiento y la
estabilidad dimensional del tejido. Estos resultados implican que
las propiedades de confort sensorial asociadas a la elasticidad
no se verdn comprometidas con el paso del tiempo y que las
variaciones dimensionales entre piezas de un mismo tejido

eldstico no constituirdn un problema de calidad.






5.4 Nivel tejido: tejido para prendas para usos en salas de

operaciones

25— El tejido eldastico obtenido con filamentos de EOL es
aplicable para 1la confeccién de prendas de uso en salas

quirurgicas.

26— El tejido eldstico estd especialmente indicado para aquellas
cirugias con elevado riesgo de contaminacién (ya sea por la
duracién de la operacién o severidad de esta) y también indicado
para la obtencién de prendas cuya aplicabilidad no sea tan severa
y donde unicamente se desee una mayor proteccién frente a la
contaminacién en aquellas zonas mds proéximas al paciente vy
concretamente las que puedan entrar en contacto directo con las

heridas, i.e., brazos y pecho.

27— Una vez realizados los andlisis especificados en la norma
europea 13795-1,2,3:2002 de obligado cumplimiento, da como
resultado la clasificacion del tejido en la categoria de
“Cumplimiento superior - drea critica” . Dicho de otra manera,
el tejido que se ha fabricado no sélo cumple con toda la
normativa de obligado cumplimiento aplicable sino que lo hace en

su grado mdximo.

28— El1 resultado obtenido con el “skin model” para la
resistencia al paso de vapor de agua clasifica al tejido eldstico
obtenido a partir de filamentos de elastolefina dentro del grupo

de textiles en los que la falta de confort es aceptable y que son



aptos para aplicaciones en las que se incluyen las prendas de

cirugia.

29— La resistencia térmica del tejido eldstico de EOL obtenido es
mds baja que los valores que pueden encontrarse para las actuales
telas no tejidas comerciales para los mismos usos. Es de esperar
pues que la transmisién de calor sea mds efectiva en el tejido
objeto a estudio y que por lo tanto ofrezca una prestacién mayor

en relacion con la previsién frente a un golpe de calor.

30— No hay cambios dimensionales significativos en los anchos del
tejido eldstico de EOL después de los ciclos repetidos de lavado

y secado que simulan el ciclo de vida util.

31- Tampoco las propiedades eldsticas se ven en ninglun caso
desme joradas, ya sea la elasticidad o el crecimiento. Puede
decirse que el filamento eldstico ha sobrevivido a las
condiciones agresivas de temperatura y agentes quimicos tipicos
en los tratamientos de mantenimiento de las prendas para este uso

final.



5.5 Nivel tejido: tejido para prendas resistentes al fuego

32— El andlisis del tejido eldstico de EOL relativo a las normas
de proteccién frente al fuego de obligado cumplimiento afirman
que éste es valido para la elaboracién de prendas etiquetadas
como de Categoria II y con los niveles de proteccién A, Bl, Cl

asi como de proteccién antiestdtica.

33— El tejido eldstico obtenido resistente al fuego es apto para
la confeccién de prendas de proteccién personal de uso por los
trabajadores de la industria petroquimica, donde es exigido
obligatoriamente el nivel A y de proteccién antiestdatica y al
menos uno de los niveles Bl o Cl. Queda pues validada la
hipétesis relativa a la obtencién de un tejido eldstico

resistente al fuego para EPI de uso en plantas petroquimicas.

34— Desde el punto de vista de la resistencia mecdnica del
tejido, puede decirse que el tejido eldstico de EOL es apto para
la confeccién de prendas EPI resistentes al fuego de uso en

plantas petroquimicas.

35— El valor de la resistencia a la traccién obtenido en el
tejido eldstico de EOL supera el limite minimo exigido en prendas
de similar aplicacién y donde las exigencias de proteccién son

todavia mayores.

36— La variabilidad en 1la estabilidad dimensional y el
crecimiento del tejido eldastico de EOL a lo largo de su ciclo de

vida util no es significativa. Queda validada la hipotesis



relativa a la supervivencia del filamento eldstico de

elastolefina durante dicho periodo de tiempo.
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7 Apéndices






7.1 Apéndice A: Detalles del proceso de preparacion de los

polimeros

Cat Cat Al Cat B2 DEZ DEZ

CgH,s Solv. H, T A1? Flow B2®  Flow Conc Flow
Ex. kg/hr kghr scem! °C. ppm kg/hr ppm  kg/hr % kg/hr
D* 1.63 127 2990 120 1422 0.14 — — 019 032
E* " 9.5 5.00 " — — 109 0.10 019 032
F* " 11.3 2516 " 71.7 0.06 308 006 — —
5 " " — " " 0.14 30.8  0.13 017 043
6 " " 4.92 ! " 0.10 30.4 0.08 0.17 0.32
7 " " 21.70 ! " 0.07 30.8 0.06 0.17 0.25
8 " " 36.90 ! ! 0.06 " " " 0.10
9 " " 78.43 " " " " " " 0.04
10 " " 0.00 123 71.1 0.12 30.3 0.14 034 0.19
11 " " " 120 71.1 0.16 " 0.17 0.80 0.15
12 " " " 121 71.1 0.15 " 0.07 " 0.09
13 " " " 122 71.1 0.12 " 0.06 " 0.05
14 " " " 120 71.1 0.05 " 0.29 " 0.10
15 2.45 " " " 71.1 0.14 " 0.17 " 0.14
16 " " " 122 71.1 0.10 " 0.13 " 0.07
17 " " " 121 71.1 0.10 " 0.14 " 0.08
18 0.69 " " 121 71.1 " " 0.22 " 0.11
19 0.32 " " 122 71.1 0.06 " " " 0.09

Cocat  Cocat Poly
Conc. Flow [CoHL) Rate® Conv  Solids

Ex. ppm  kg/hr [DEZ]* kghr %° % Eff.7

D* 820 0.17 536 1.81 88.8 11.2 95.2

E* 1743 0.40 485 147  89.9 11.3 126.8

F* " 0.11 — 1.55 885 10.3 257.7

5 " 0.26 419 1.64 89.6 11.1 118.3

6 " 0.18 570 1.65 893 11.1 172.7

7 " 0.13 718 1.60  89.2 10.6 244.1

8 " 0.12 1778 1.62  90.0 10.8 261.1

9 " " 4596 1.63  90.2 10.8 267.9

10 1743 0.08 415 1.67  90.31 11.1 131.1

11 1743 0.10 249 1.68  89.56 11.1 100.6

12 1743 0.07 396 1.70  90.02 11.3 137.0

13 1743 0.05 653 1.69  89.64 11.2 161.9

14 1743 0.10 395 1.41 89.42 9.3 114.1

15 1743 0.09 282 1.80 89.33 11.3 121.3

16 1743 0.07 485 1.78  90.11 11.2 159.7

17 1743 " 506 1.75 89.08 11.0 155.6

18 1743 0.10 331 1.25 8993 8.8 90.2

19 1743 0.08 367 1.16  90.74 8.4 106.0

*Comparative, not an example of the invention

!standard em?/min
2[N-(2,6-di(1-methylethyl)phenyl)amido)(2-isopropylphenyl)(a-naphthalen-2-diyl(6-pyri-
din-2-diyl)methane)] hafnium dimethy!

3bis-(1-(2‘methylcyclohexy)ethyl) (2-oxoyl-3,5-di(t-butyl)phenyl)immino) zirconium
dibenzyl

Imolar ratio in reactor

>polymer production rate

Spercent ethylene conversion in reactor

“efficiency, kg polymer/g M where g M = g Hf + g Zr






7.2 Apéndice B. Listado de catalizadores



[0091] yst (Al) is [N-(2,6-di(1-methylethyl)phenyl)
amido)(2-isopropylphenyl)(c-naphthalen-2-diyl(6-pyridin-
2-diyl)methane)[hafnium dimethyl, prepared according to
the teachings of WO 03/40195, 2003US0204017, USSN
10/429,024, filed May 2, 2003, and WO 04/24740.

QCH(CHW
(HZC),HC CH

/T N\

N\ N

Hf

/ N\

(H3C)2HC CH3 CH3

Catalyst (A2) is [N-(2,6-di(1-methylethyl)phenyl)amido)(2-
methylphenyl)(1,2-phenylene-(6-pyridin-2-diyl)methane)]
hafnium dimethyl, prepared according to the teachings of
WO 03/40195, 2003US0204017, USSN No. 10/429,024,
filed May 2, 2003, and WO 04/24740.

(H;CHLHC
\Hf
/ N\
e O CH

(H;C)

\

Catalyst (A3) is bis[N,N"-(2,4,6-tri(methylphenyl)amido)
ethylenediamine]hafnium dibenzyl.

H;C CH;
(___\/ CH,
HN HfX2 o,
N
H;C
CH;

X = CHCgls



. | Catalyst (A4) is bis((2-oxoyl-3-(dibenzo-1H-pyr-
role-1-yl)-5-(methyl)phenyl)-2-phenoxymethyl)cyclohex-
ane-1,2-diyl zirconium (IV) dibenzyl, prepared substantially
according to the teachings of US-A-2004/0010103.

HsCeCH,  CH,CeHs
H;C O"\\Hf/o CH;
/

T Catalyst (B1) is 1,2-bis-(3,5-di-t-butylphenylene)
(1-(IN-(1-methylethyl)immino)methyl)(2-oxoyl) zirconium
dibenzyl

C(CHz)3

/CH(CH3)3
_N\ /O C(CHz)z
/ZiXZ
(H3C)3C 0] /N_
CH(CHj3),

X =CH»CeHs

[0094) yst (B2) is 1,2-bis-(3,5-di-t-butylphenylene)
(1-(N-(2-methylcyclohexyl)-immino)methyl)(2-oxoyl) zir-
conium dibenzy]

(H;C):C 0 N—

X = CH,CgHs




[0095] yst (C1)is (t-butylamido)dimethyl(3-N-pyrro-
lyl-1,2,3,3a,7a-n-inden-1-yl)silanetitanium dimethyl pre-
pared substantially according to the techniques of USP 6,268,

(H3C)zSi\N _-Ti(CHz),
C(CHz)s
[0096] yst (C2) is (t-butylamido)di(4-methylphenyl)

(2-methyl-1,2,3,3a,7a-n-inden-1-yl)silanetitanium dimethyl
prepared substantially according to the teachings of US-A-

2003/004286:

H,C
CH,
Si Ti(CH3),.
\N/ 372
C(CHy);
H;C
[0097 st (C3) is (t-butylamido)di(4-methylphenyl)

(2-methyl-1,2,3,3a,8a-n-s-indacen-1-yl)silanetitanium dim-
ethyl prepared substantially according to the teachings of
US-A-2003/004286:

H,C

CH;
Si\N _Ti(CHz),.

C(CH3)3

H;C



[0098] yst (D1) is bis(dimethyldisiloxane)(indene-1-
yl)zirconium dichloride available from Sigma-Aldrich:

O
ZI‘Clz.

(H3C)Sin_
o)







7.3 Apéndice C. Cuadro completo de las propiedades de los
polimeros obtenidos en la investigacion
Heat of
Density Mw Mn TFusion
Ex. (g/em®) 1, 1,4 I/, (g/mol) (g/mol) Mw/Mn (I/g)
D* 08627 1.5 100 65 110,000 55,800 2.0 32
E* 09378 7.0 39.0 5.6 65000 33,300 2.0 183
F* 08895 0.9 125 134 137,300 9,980  13.8 90
5 0878 1.5 9.8 67 104,600 53,200 2.0 55
6 08785 1.1 75 65 109600 53300 2.1 55
7 0882510 7.2 7. 118500 53,100 2.2 69
8§  0.8828 09 68 7.7 129,000 40,100 3.2 68
9  0.8836 1.1 97 91 129600 28700 4.5 74
10 08784 1.2 7.5 65 113,100 58,200 1.9 54
11 0.8818 9.1 59.2 65 66,200 36,500 1.8 63
12 08700 2.1 13.2 64 101,500 55,100 1.8 40
13 08718 0.7 44 65 132,100 63,600 2.1 42
14 09116 2.6 156 6.0 81,900 43,600 1.9 123
15 08719 60 41.6 69 79,900 40,100 2.0 33
16 08758 0.5 34 7.1 148500 74,900 2.0 43
17 08757 1.7 113 6.8 107,500 54,000 2.0 43
18 09192 41 249 6.1 72,000 37,900 1.9 136
19 09344 3.4 203 60 76,800 39,400 1.9 169




Tm- CRYSTAF
T T, Terystar Terystar Peak Area

Ex. °C) °C) °C.) (°C) (percent)
D* 37 45 30 7 99
E* 124 133 79 45 95
F* 125 111 78 47 20

5 120 101 48 72 60

6 115 94 44 71 63

7 121 103 49 72 29

8 124 106 80 43 13

9 125 109 81 44 16
10 116 92 41 75 52
11 114 93 40 74 25
12 113 80 30 83 91
13 114 80 30 81 8
14 121 106 73 48 92
15 114 91 32 82 10
16 117 96 48 69 65
17 116 96 43 73 57
18 120 106 70 50 94
19 125 112 80 45 88




Pellet 300%
Blocking Strain  Compression

TMA-1 mm  Strength Recovery Set

penetration Ib/fE G'(25°C)H/ (B0°C) {70°C.)

Ex (°C) (kPa) G’(100° C.)  (percent) (percent)
D* 51 — 9 Failed —
E* 130 — 18 — —
F* 70 141 (6.8) 9 Failed 100
5 104 0(0) 6 81 49
6 110 — 5 — 52
7 113 — 4 84 43
8 111 — 4 Failed 41
9 97 — 4 — 66
10 108 — 5 81 55
11 100 — 8 — 68
12 88 — 8 — 79
13 95 — 6 84 71
14 125 — 7 — —
15 96 — 5 — 58
16 113 — 4 — 42
17 108 0 (0) 4 82 47
18 125 — 10 — —
19 133 — 9 — —
G* 75 463 (22.2) 89 Failed 100
H* 70 213 (10.2) 29 Failed 100
I* 111 — 11 — —
I# 107 — 5 Failed 100
K* 152 — 3 — 40




Tensile

Abrasion. Notched

Flex Tensile  Tensile Elongation Tensile Elongation Volume Tear
Modulus  Modulus ~Strength at Break! Strength at Break Loss Strength
Ex (MPa) (MPa)  (MPa)! (%) (MPa) (%) (mm?) (mJ)
D* 12 5 — — 10 1074 — —
E* 895 589 — 31 1029 — —
F* 57 46 — — 12 824 93 339
5 30 24 14 951 16 1116 48 —
6 33 29 — — 14 938 — —
7 44 37 15 846 14 854 39 —
8 41 35 13 785 14 810 45 461
9 43 38 — — 12 823 — —
10 23 23 — — 14 902 — —
11 30 26 — — 16 1090 — 976
12 20 17 12 961 13 931 — 1247
13 16 14 — — 13 814 — 691
14 212 160 — — 29 857 — —
15 18 14 12 1127 10 1573 — 2074
16 23 20 — — 12 968 — —
17 20 18 — — 13 1252 — 1274
18 323 239 — — 30 808 — —
19 706 483 — — 36 871 — —
G* 15 15 — — 17 1000 — 746
H* 16 15 — — 15 829 — 569
I* 210 147 — — 29 697 — —
I* — — — — 32 609 — —
K* — — — — — — — —
100% Retractive
Strain 300% Strain Stress Stress
Recovery Recovery at 150  Compression Relaxation
21°C. 21°C. % Strain  Set 21° C. at 50%
Ex. (percent) (percent) (kPa) (Percent) Strain?
D* 91 83 760 — —
E* — — — — —
F* 78 65 400 42 —
5 87 74 790 14 33
6 — 75 861 13 —
7 82 73 810 20 —
8 82 74 760 22 —
9 — — — 25 —
10 86 75 860 12 —
11 89 66 510 14 30
12 91 75 700 17 —
13 91 — — 21 —
14 — — — — —
15 89 83 770 14 —
16 88 83 1040 13 —
17 13 83 920 4 —
18 — — — — —
19 — — — — —
G* 86 53 110 27 50
H* 87 60 380 23 —
I* — — — — —
I* 93 96 1900 25 —
K* — — — 30 —




7.4 Apéndice D . Modelos estadisticos multivariable para los
tejidos de uso profesional de clase azul

Response air permeability mm/s

Actual by Predicted Plot
175

1501 »
125 s

air permeability
mm/s Actual
N 2
o o
1 1

50"
25

25 55 ;5 1(50 1&5 1%0 175
air permeability mm/s Predicted

P=0.0119 RSq=0.99

RMSE=6.4897

Summary of Fit

RSquare 0.994018
RSquare Adj 0.982053
Root Mean Square Error 6.489731
Mean of Response 77.78571
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 4 13995.859 3498.96  83.0780
Error 2 84.233 4212 Prob > F
C. Total 6 14080.092 0.0119*
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept 942.37991 51.42945 18.32 0.0030*
thickness mm -222.8685 57.0706  -3.91 0.0598
cover factor -43.95551 3.026861 -14.52 0.0047*
synth. fiber content gr 4.0777407 0.398536  10.23 0.0094*

(thickness mm-0.48043)*(synth. fiber content gr-141.6) -46.94623 5.051558 -9.29 0.0114*

Scaled Estimates
Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept 43.815421 4.402037 9.95 0.0099*
thickness mm -16.71513 4.280295 -3.91 0.0598
cover factor -131.8665 9.080582 -14.52 0.0047*
synth. fiber content gr 228.55737 22.33796 10.23 0.0094*

-197.3502 21.23549 -9.29 0.0114*

(thickness mm-0.48043)*(synth. fiber content gr-141.6)
Prediction Profiler

P 3
1S 150+
(=2}
E§ B1264 ~__
828 5100 T /
g ] % 754 \\\ ’/","
50 i
0] s
B e e P g g
R T WRSIBERG
141.6
0.4867 synth. fiber
thickness mm content gr

Figura 184. Modelo multivariable para la permeabilidad al aire



Response luminous transmitance %

Actual by Predicted Plot

3

2.57

luminous
transmitance % Actual
N
o
1

0.5
0 T T T T
.0 .5 10 15 20 25
luminous transmitance %
Predicted
P=0.0093 RSq=0.97
RMSE=0.1828
Summary of Fit
RSquare 0.968795
RSquare Adj 0.93759
Root Mean Square Error 0.182849
Mean of Response 0.928571
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 3 3.1139842 1.03799  31.0462
Error 3 0.1003016 0.03343 Prob>F
C. Total 6 3.2142857 0.0093*
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error t Ratio
Intercept 2.1900675 0.535665 4.09
synth. fiber content gr -0.010222 0.003426 -2.98
tefloned[n] 0.2426244 0.090347 2.69
(synth. fiber content gr-141.6)*tefloned[n] -0.010222 0.003426 -2.98

Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2
Scaled Estimate

07426244 [ ]

Term

Intercept

synth. fiber content gr

tefloned[n]

tefloned[y]

(synth. fiber content gr-141.6)*tefloned[n]
(synth. fiber content gr-141.6)*tefloned[y]

Prediction Profiler

-0.572946

0.2426244 r
-0.242624

-0.572946
0.5729463
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Figura 185. Modelo multivariable para la transmitancia luminosa

Prob>|t|
0.0264*
0.0584
0.0747
0.0584

Std Error
0.090347
0.192009
0.090347
0.090347
0.192009
0.192009

t Ratio
8.22
-2.98
2.69
-2.69
-2.98
2.98

Prob>|t|
0.0038*
0.0584
0.0747
0.0747
0.0584
0.0584



Response water vapour resistance, Ret m2.Pa/W

Actual by Predicted Plot

4.75
4.5

water vapour resistance,
Pa/W Actual

Ret m2

354 .4

m2.Pa/W

RMSE=0.0304

3251
3.25 3.50 3.75 4.00 4.25 4.50 4.75
water vapour resistance, Ret

Predicted P=0.0002 RSq=1.00

Summary of Fit

RSquare 0.997528
RSquare Adj 0.995057
Root Mean Square Error 0.03037
Mean of Response 3.918571
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 3 1.1167187 0.372240 403.5859
Error 3 0.0027670 0.000922 Prob > F
C. Total 6 1.1194857 0.0002*
Parameter Estimates
Term Estimate
Intercept 6.0433773
thickness mm -3.293766
air permeability mm/s -0.01074

(thickness mm-0.48043)*(air permeability mm/s-77.7857)

Scaled Estimates

-0.219321

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term

Intercept

thickness mm

air permeability mm/s

(thickness mm-0.48043)*(air permeability mm/s-77.7857)

Prediction Profiler

Std Error
0.271669
0.527257
0.000507
0.014196

Scaled Estimate
3.625553
-0.247032
-0.676018
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thickness mm permeability mm/s
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-1.035388

t Ratio
22.25
-6.25

-21.18

-15.45

Prob>|t|
0.0002*
0.0083*
0.0002*
0.0006*

Std Error
0.022169
0.039544
0.031912
0.067016

186. Modelo multivariable para la resistencia al vapor de

t Ratio
163.54

-6.25
-21.18
-15.45

agua,

Prob>|t|
<.0001*
0.0083*
0.0002*
0.0006*

Ret



Response thermal resistance Rct m2.K/W

Summary of Fit

RSquare
RSquare Adj

Root Mean Square Error

Mean of Response

0.999971
0.999829
2.262e-5
0.018729

Observations (or Sum Wgts)
Analysis of Variance

Source

Model 5
Error 1
C. Total 6

DF  Sum of Squares
0.00001793

5.1186e-10

0.00001793

Parameter Estimates

Term
Intercept
wetft stretch %

luminous transmitance %

synth. fiber content gr

7

Mean Square

F Ratio

3.5868e-6 7007.240
5.119e-10  Prob > F
0.0091*

(weft stretch %-7.50857)*(synth. fiber content gr-141.6)
(synth. fiber content gr-141.6)*(synth. fiber content gr-141.6)

Scaled Estimates

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Estimate
0.0143952
5.8987e-5
0.0025068
1.2628e-5
2.216e-5
-2.777e-7

Std Error
0.000186
3.914e-6

6.32e-5
9.107e-7
1.917e-7
1.641e-8

t Ratio
77.19
15.07
39.67
13.87

115.59

-16.92

Prob>[t|
0.0082*
0.0422*
0.0160*
0.0458*
0.0055*
0.0376*

Std Error
1.976e-5
2.235e-5

6.32e-5
0.000051
6.136e-5
5.156e-5

Term Scaled Estimate
Intercept 0.018954
weft stretch % 0.0003368
luminous transmitance % 0.0025068
synth. fiber content gr 0.0007078
(weft stretch %-7.50857)*(synth. fiber content gr-141.6) 0.0070921
(synth. fiber content gr-141.6)*(synth. fiber content gr-141.6) -0.000873
Prediction Profiler
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Figura

187. Modelo multivariable para la resistencia térmica,

t Ratio
959.07
15.07
39.67
13.87
115.59
-16.92

Ret

Prob>|t|
0.0007*
0.0422*
0.0160*
0.0458*
0.0055*
0.0376*



Response water vapour permeability index, Imt

Summary of Fit

RSquare 0.999998
RSquare Adj 0.999986
Root Mean Square Error 0.000121
Mean of Response 0.288571

Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 5 0.00635370 0.001271 87434.19
Error 1 1.45337e-8 1.453e-8 Prob > F
C. Total 6 0.00635371 0.0026*
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error
Intercept 0.6493492 0.001164
thickness mm 0.0211644 0.001171
cover factor -0.018598 0.000045
synth. fiber content gr 0.0013049  3.644e-6
(thickness mm-0.48043)*(thickness mm-0.48043) 6.2922529 0.054768
(cover factor-31.1429)*(synth. fiber content gr-141.6) 0.0002651 1.864e-6

Scaled Estimates

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2
Term Scaled Estimate

Intercept 0.2651086
thickness mm 0.0015873
cover factor -0.055793
synth. fiber content gr 0.073139
(thickness mm-0.48043)*(thickness mm-0.48043) 0.0353939
(cover factor-31.1429)*(synth. fiber content gr-141.6) 0.0445802

Prediction Profiler
=4

t Ratio
557.63

18.07
-413.6
358.10
114.89
142.26

Prob>t|
0.0011*
0.0352*
0.0015*
0.0018*
0.0055*
0.0045*

Std Error
0.000185
8.784e-5
0.000135
0.000204
0.000308
0.000313

t Ratio
1435.15
18.07
-413.60
358.10
114.89
142.26
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Figura 188. Modelo multivariable para el indice de permeabilidad,

Prob>t|
0.0004*
0.0352*
0.0015*
0.0018*
0.0055*
0.0045*

Imt



Response slope (buffering capacity) [1[1, mgr water / gr dryed fabric

Actual by Predicted Plot
£ 125

100

754

504

slope (buffering capacity) [/
mgr water / gr dryed fabric A

25 T T
75 100 125
slope (buffering capacity)
, mgr water / gr dryed
fabric Predicted P=0.0138
RSq=0.88 RMSE=12.162

Summary of Fit

RSquare 0.882549
RSquare Adj 0.823824
Root Mean Square Error 12.16192
Mean of Response 58.28571
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 2 4445.7797 2222.89 15.0284
Error 4 591.6489 147.91 Prob > F
C. Total 6 5037.4286 0.0138*
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept -356.6609 103.4541 -3.45 0.0261*
bulk density 0.8217283 0.205904 3.99 0.0163*
tefloned[n] 31.984292 5.900751 5.42 0.0056*

Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels
Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate _ _ Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept 53.71653 H H 4.673426 11.49 0.0003*
bulk density 31.854034 7.981789 3.99 0.0163*
tefloned[n] 31.984292 5.900751 5.42 0.0056*
tefloned[y] -31.98429 5.900751 -5.42 0.0056*
Prediction Profiler
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&8
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Figura 189. Modelo multivariable para la capacidad de absorcioén



Response drying capacity

Actual by Predicted Plot
100

75+

50

drying
capacity Actual

25_...

0 = T T
0 25 50 75 100
drying capacity Predicted
P=0.0182 RSq=0.95
RMSE=8.7551

Summary of Fit

RSquare 0.950873
RSquare Adj 0.901746
Root Mean Square Error 8.755132
Mean of Response 42.65
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 3 4450.9180 1483.64  19.3554
Error 3 229.9570 76.65 Prob>F
C. Total 6 4680.8750 0.0182*
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept 46.313589 18.04181 2.57 0.0827
weft stretch % 3.6722723 0.803827 4.57 0.0197*
synth. fiber content gr -0.238415 0.113479 -2.10 0.1265
tefloned[n] 17.6571 3.808481 4.64 0.0189*

Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels
Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate Std Error t Ratio
Intercept 40.127557 3.353557 11.97
weft stretch % 20.968675 4.58985 4.57
synth. fiber content gr -13.36316 6.360512 -2.10
tefloned[n] 17.6571 3.808481 4.64
tefloned[y] -17.6571 3.808481 -4.64
Prediction Profiler
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Figura 190. Modelo multivariable para la capacidad de secado

Prob>|t|
0.0013*
0.0197*
0.1265

0.0189*
0.0189*



Response capillarity speed mm/min

Actual by Predicted Plot

20

5

capillarity speed
mm/min Actual
g

(o] T T T
0 5 10 15

capillarity speed mm/min Predicted
P<.0001 RSg=1.00 RMSE=0.3631

20

Summary of Fit

RSquare 0.998692
RSquare Adj 0.998039
Root Mean Square Error 0.36305
Mean of Response 9.714286
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 2 402.66135 201.331 1527.482
Error 4 0.52722 0.132 Prob > F
C. Total 6 403.18857 <.0001*
Lack Of Fit
Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Lack Of Fit 1 0.14222222 0.142222 1.1082
Pure Error 3 0.38500000 0.128333 Prob > F
Total Error 4 0.52722222 0.3698
Max RSq
0.9990
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept 6.5277778 0.253125 25.79 <.0001*
luminous transmitance % 2.4111111  0.242034 9.96 0.0006*
tefloned[n] 6.6333333 0.165709 40.03 <.0001*

Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate
Intercept 8.7666667
luminous transmitance % 24111111
tefloned[n] 6.6333333
tefloned[y] -6.633333

Prediction Profiler
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Figura 191. Modelo multivariable para la velocidad de ascensién

n
tefloned

Std Error
0.139247
0.242034
0.165709
0.165709

t Ratio
62.96
9.96
40.03
-40.03

Prob>|t|
<.0001*
0.0006*
<.0001*
<.0001*



Response B bending rigidity g.cm2/cm
Actual by Predicted Plot

0.35
0.3
2T
S 2
2 £0.254
2 £
£
TS 02
35
o o
0.15-
0.1 < T T T
.10 .15 .20 .25 .30 .35
B bending rigidity g.cm2/cm Predicted
P=0.0007 RSq=0.97 RMSE=0.0151

Summary of Fit

RSquare 0.97335
RSquare Adj 0.960024
Root Mean Square Error 0.015081
Mean of Response 0.212571
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 2 0.03322598 0.016613  73.0456
Error 4 0.00090973 0.000227 Prob>F
C. Total 6 0.03413571 0.0007*
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error tRatio Prob>|t|
Intercept 0.7064026 0.128284 5.51 0.0053*
bulk density -0.001003 0.000255 -3.93 0.0171*
tefloned[n] 0.0481101 0.007317 6.58 0.0028*

Scaled Estimates
Nominal factors expanded to all levels
Continuous factors centered by mean, scaled by range/2
Term Scaled Estimate _ Std Error t Ratio Prob>{t|

Intercept 0.2056986 0.005795 3550  <.0001*
bulk density -0.038865 | i | o.009897 393 0.0171*
tefloned[n] 0.0481101 0.007317 6.58  0.0028*
tefloned[y] -0.04811 | | o.007317 658  0.0028*
Prediction Profiler
0.35
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Figura 192. Modelo multivariable para la rigidez a la flexidn



Response compressional resilience
Actual by Predicted Plot

47.5
45+
o 2
6 8
g2
o w
°Q
325 T T T T
350 375 400 425 450 475
compressional resilience Predicted
P=0.005 RSq=1.00 RMSE=0.3528
Summary of Fit
RSquare 0.997504
RSquare Adj 0.992513
Root Mean Square Error 0.3528
Mean of Response 42.53571
Observations (or Sum Wgts) 7

Analysis of Variance

Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 4 99.494635 24.8737 199.8395
Error 2 0.248936 0.1245 Prob>F
C. Total 6 99.743571 0.0050*
Parameter Estimates
Term Estimate ~ Std Error
Intercept 40.580478 2.001616
thickness mm 11.529302 3.167845
synth. fiber content gr -0.016078 0.012664
tefloned[n] -2.25866 0.163779
(thickness mm-0.48043)*(synth. fiber content gr-141.6) 1.3605854 0.176923

Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels
Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term
Intercept
thickness mm

synth. fiber content gr

tefloned[n]
tefloned[y]

(thickness mm-0.48043)*(synth. fiber content gr-141.6)

Prediction Profiler

47.5

compressional
resilience
41.58426
876671

Scaled Estimate

43.8429
0.8646976
-0.901148
-2.25866
2.2586597
5.7195609

t Ratio
20.27
3.64
-1.27
-13.79
7.69

Prob>lt|
0.0024*
0.0679
0.3320
0.0052*
0.0165*
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Figura

193. Modelo multivariable para la resiliencia a la compresién

Std Error
0.191778
0.237588
0.709826
0.163779
0.163779
0.743741

t Ratio
228.61
3.64
-1.27
-13.79
13.79
7.69

Prob>[t|
<.0001*
0.0679
0.3320
0.0052*
0.0052*
0.0165*



Response G shear rigidity g/cm.degree

Summary of Fit
RSquare 0.999912
RSquare Adj 0.999474
Root Mean Square Error 0.011891
Mean of Response 2.271429

Observations (or Sum Wgts)

Analysis of Variance

Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 5 1.6141443 0.322829 2283.199
Error 1 0.0001414 0.000141  Prob>F
C. Total 6 1.6142857 0.0159*
Parameter Estimates
Term Estimate
Intercept 13.611233
bulk density -0.024612
synth. fiber content gr 0.0090577
tefloned[n] -0.145638

(bulk density-499.408)*(synth. fiber content gr-141.6) 0.000664

(bulk density-499.408)*tefloned[n]
Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels
Continuous factors centered by mean, scaled by range/2
Scaled Estimate

Term

Intercept

bulk density

synth. fiber content gr
tefloned[n]

tefloned|y]

(bulk density-499.408)*(synth. fiber content gr-141.6)

(bulk density-499.408)*tefloned[n]
(bulk density-499.408)*tefloned]y]

Prediction Profiler

0.0356905

2.6025882

-0.95406
0.5076815
-0.145638
0.1456379
1.4426981
1.3835321
-1.383532

Std Error
0.246889
0.000564
0.000318
0.007863
1.637e-5
0.00046

t Ratio
55.13
-43.64
28.51
-18.52
40.56
77.67

Prob>t|
0.0115*
0.0146*
0.0223*
0.0343*
0.0157*
0.0082*
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Figura 194. Modelo multivariable para la rigidez al cizallamiento

Std Error
0.006943
0.021862
0.017807
0.007863
0.007863
0.035568
0.017813
0.017813

t Ratio
374.84
-43.64
28.51
-18.52
18.52
40.56
77.67
-77.67

Prob>f|
0.0017*
0.0146*
0.0223*
0.0343*
0.0343*
0.0157*
0.0082*
0.0082*



Response SMD geometrical roughness micro m

Actual by Predicted Plot
4.5

4

3.5

SMD geometrical
roughness micro m Actual

2.0 2I.5 3?0 3|.5 4|.0 4.5

SMD geometrical roughness micro m
Predicted P=0.0042 RSq=0.83
RMSE=0.2763

Summary of Fit

RSquare 0.831443
RSquare Adj 0.797732
Root Mean Square Error 0.27629
Mean of Response 2.88
Observations (or Sum Wgts) 7
Analysis of Variance
Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 1 1.8827200 1.88272  24.6636
Error 5 0.3816800 0.07634 Prob>F
C. Total 6 2.2644000 0.0042*
Lack Of Fit
Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Lack Of Fit 1 0.12960500 0.129605 2.0566
Pure Error 4 0.25207500 0.063019 Prob>F
Total Error 5 0.38168000 0.2249
Max RSq
0.8887
Parameter Estimates
Term Estimate Std Error tRatio Prob>|t|
Intercept 2.1693333 0.177151 12.25 <.0001*

luminous transmitance % 0.7653333 0.154107 4.97 0.0042*
Scaled Estimates

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate Std Error t Ratio
Intercept 2.88 0.104428 27.58
luminous transmitance % 0.7653333 0.154107 4.97
Prediction Profiler
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Figura

195. Modelo multivariable para la rugosidad geométrica,

Prob>t|
<.0001*
0.0042*

SMD



Response koshi

Summary of Fit
RSquare 0.999979
RSquare Adj 0.999874
Root Mean Square Error 0.012127
Mean of Response 6.942857
Observations (or Sum Wgts) 7

Analysis of Variance

Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 5 7.0285958 1.40572 9559.160
Error 1 0.0001471 0.00015  Prob>F
C. Total 6 7.0287429 0.0078*

Parameter Estimates

Term

Intercept

w eight gricm2

weft stretch %

luminous transmitance %

tefloned[n]

(w eft stretch %-7.50857)*(luminous transmitance %-0.92857)

Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2
Term

Intercept

w eight gricm2

weft stretch %

luminous transmitance %

tefloned[n]

tefloned]y]

(w eft stretch %-7.50857)*(luminous transmitance %-0.92857)

Prediction Profiler

Estimate
9.9803536
-0.013927
-0.050032
0.5912872
0.6785067
-0.158739

Std Error
0.058354
0.000271

0.00221
0.020748
0.009069
0.007765

Scaled Estimate

6.8179053
-0.495511
-0.285682
0.5912872
0.6785067
-0.678507
-0.906399

t Ratio
171.03
-51.33
-22.64
28.50
74.82
-20.44

Prob>ft
0.0037*
0.0124*
0.0281*
0.0223*
0.0085*
0.0311*

Std Error
0.004669
0.009654
0.012619
0.020748
0.009069
0.009069
0.044336
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Figura 196. Modelo para el “Primary hand: koshi”

t Ratio
1460.10
-51.33
-22.64
28.50
74.82
-74.82
-20.44

Prob>[t|
0.0004*
0.0124*
0.0281*
0.0223*
0.0085*
0.0085*
0.0311*



Response numeri
Actual by Predicted Plot
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numeri Predicted P=0.0058
RSg=0.92 RMSE=0.4161

Summary of Fit

RSquare 0.923633
RSquare Adj 0.88545
Root Mean Square Error 0.416138
Mean of Response 5.278571
Observations (or Sum Wgts) 7

Analysis of Variance

Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 2 8.3778040 418890 24.1895
Error 4 0.6926817 0.17317  Prob>F
C. Total 6 9.0704857 0.0058*

Parameter Estimates

Term Estimate Std Error t Ratio Prob>{t|
Intercept 1.4048546 0.746021 1.88 0.1328
w eft stretch % 0.2306487 0.037682 6.12 0.0036*

synth. fiber content gr 0.0151262 0.004795 3.15 0.0344*
Scaled Estimates

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate Std Error t Ratio Prob>{t|
Intercept 5.2785714 0.157285 33.56 <.0001*
w eft stretch % 1.3170039 0.215165 6.12 0.0036*
synth. fiber content gr 0.8478254 u 0.268776 3.15 0.0344*
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Figura 197. Modelo multivariable para el “Primary hand: Numeri”



Response fukurami
Actual by Predicted Plot
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fukurami Predicted P=0.0048
RSq=1.00 RMSE=0.0815

Summary of Fit
RSquare 0.997596
RSquare Adj 0.992789
Root Mean Square Error 0.081505
Mean of Response 5.592857
Observations (or Sum Wgts) 7

Analysis of Variance
Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 4 5.5138568 1.37846 207.5050
Error 2 0.0132861 0.00664 Prob>F
C. Total 6 5.5271429 0.0048*

Parameter Estimates
Term Estimate Std Error
Intercept 5.0961283 0.318726
w eight gr/cm2 -0.006408 0.001486
w eft stretch % 0.2678831 0.010518
tefloned[n] 0.1431451 0.031907
(w eight gr/cm2-239.529)*tefloned[n] -0.013947 0.001382

Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

t Ratio

1

2

-1

5.99
4.31
5.47
4.49
0.09

Prob>ft|
0.0039*
0.0498*
0.0015*
0.0463*
0.0097*

Term Scaled Estimate Std Error t Ratio
Intercept 5.5726697 0.031141 178.95
w eight gr/’cm2 -0.227994 0.052872 -4.31
w eft stretch % 1.5296127 0.060056 25.47
tefloned[n] 0.1431451 0.031907 4.49
tefloned[y] -0.143145 0.031907 -4.49
(w eight gr/cm2-239.529)*tefloned[n] -0.496231 0.049157 -10.09
(w eight gr/icm2-239.529)*tefloned[y] 0.4962309 0.049157 10.09
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Figura 198. Modelo multivariable para el “Primary hand: Fukurami”

Prob>{t]
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Response total hand
Actual by Predicted Plot

total hand Actual
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3.0 3.5 4.0 4.5
total hand Predicted
P=0.0025 RSq=0.95 RMSE=0.166

Summary of Fit

RSquare 0.950373
RSquare Adj 0.925559
Root Mean Square Error 0.165965
Mean of Response 3.478571
Observations (or Sum Wgts) 7

Analysis of Variance

Source

Model
Error
C. Total

DF Sumof Squares Mean Square

2 2.1099085 1.05495
4 0.1101772 0.02754
6 2.2200857

Parameter Estimates

Term
Intercept

w eft stretch %
synth. fiber content gr

Estimate  Std Error
1.6400813  0.29753
0.1193959 0.015028
0.0066525 0.001912

Scaled Estimates

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

F Ratio
38.3003
Prob > F
0.0025*

tRatio  Prob>ft|
5.51 0.0053*
7.94 0.0014*
3.48 0.0254*

Term Scaled Estimate Std Error
Intercept 3.4785714 0.062729
w eft stretch % 0.6817505 0.085813
synth. fiber content gr 0.372874 | | o0.107194
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Figura 199. Modelo multivariable para el “Total hand”

t Ratio
55.45
7.94
3.48

Prob>t|
<.0001*
0.0014*
0.0254*



Response surface resistivity Ohmx10413

Summary of Fit

RSquare 0.999289
RSquare Adj 0.997868
Root Mean Square Error 0.111347
Mean of Response 4.235143
Observations (or Sum Wgts) 7

Analysis of Variance

Source DF Sumof Squares Mean Square F Ratio
Model 4 34.865075 8.71627 703.0332
Error 2 0.024796 0.01240 Prob>F
C. Total 6 34.889871 0.0014*

Parameter Estimates

Term Estimate Std Error tRatio Prob>ft|
Intercept 10.714856 0.486139 22.04 0.0021*
thickness mm -7.390958 1.061376  -6.96 0.0200*
luminous transmitance % -3.910526  0.08493 -46.04 0.0005*
tefloned[n] 1.0278188 0.05463 18.81 0.0028*

(thickness mm-0.48043)*tefloned[n] 31.723513 1.061376 29.89 0.0011*
Scaled Estimates

Nominal factors expanded to all levels
Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate Std Error t Ratio
Intercept 3.5328264 0.047775 73.95
thickness mm -0.554322 0.079603 -6.96
luminous transmitance % -3.910526 0.08493 -46.04
tefloned|n] 1.0278188 0.05463 18.81
tefloned[y] -1.027819 0.05463 -18.81
(thickness mm-0.48043)*tefloned[n] 2.3792634 0.079603 29.89
(thickness mm-0.48043)*tefloned[y] -2.379263 0.079603 -29.89
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Figura 200. Modelo multivariable para la resistividad superficial

Prob>{t|
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