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CAPITULO 1

INTRODUCCION



En el proceso de fabricacién de las fibras sintéti--
cas es muy importante conocer el contenido de agua en --
los diferentes pasos del proceso, tanto en la fabrica---

cién del compuesto sintético como en el hilado.

En el caso particular de la fabricacidén de Nylon 6,
el agua se utiliza como catalizador que rompe la cadena
de epsilon-Caprolactama y permite la polimerizacidn de
esta substancia. La cantidad de agua que se necesita pa
ra llevar a cabo esta accidn es relativamente pequefia --
(0.2 a 0.5%), la epsilon-Caprolactama debe de tener un -
contenido de humedad bajo y uniforme (menor de 0.1%) y -
los recortes de Nylon 6 para poderse hilar deben tener -

un contenido de agua también bajo (menor de 0.06%).

En el caso del Poliester sucede lo mismo, ya que tan
to la materia prima como productos deben de tener un con

tenido bajo de agua.

Para poder determinar contenidos tan bajos de agua -
es necesario contar con métodos adecuados que nos den la

exactitud requerida.

En la industria en la que se llevd a cabo este traba
jo se estaba haciendo la determinacidn de humedad de re-
cortes de Nylon & y Poliester, por un método que no se -
consideraba apropiado ni exacto, por tal razdn se llevd
a cabo este estudic con objeto de encontrar un método --
que reuniera las siguientes caracteristicas: rdpido, ---

exacto y confiable.



Para ampliar este informe se llevé a cabo también el
estudio de otros métodos para la determinacifn de conte-
nido de humedad, aplicable a las diferentes materias pri
mas, productos intermedios y finales de la manufactura =

de filamentos de Nylon 6 y Poliester.



CAPITULO 2

DESARROLLO DE LOS METODOS



2.1 METODO POR EVAPORACION DEL AGUA
}
Fundamento:

El agua en muestras sdlidas puede ser determinada di
rectamente por pérdida de peso, al calentar a 105 & 110
grados centigrados 6 a bajas temperaturas en una estufa
de vacio. Este método no distingue entre el agua 6 al--

glin otra substancia voldtil presente.

Bajo este tratamiento muchas sales hidratadas pue--
den perder parte del agua que las constituyen. Y por --
otra parte, algunas substancias finamente divididas pue-
den retener parte de la humedad absorbida a estas tempe-

raturas.

El requisito para el secado térmico es que la presidn
de vapor de la humedad de la muestra, sea mds grande que
la presidn parcial de vapor de agua en la atmbsfera de -
la cé@mara de secado. La diferencia de presiones puede -
ser aumentada ya sea ascendiendo la temperatura & por e-
liminacidon de humedad en la atmésfera & por ambos. E1 -
calentamiento a altas temperaturas es mds conveniente si
no hay peligro de descomposicidn. La presidn parcial de
agua en el aire puede ser disminuida por un descenso en
la presidn total (evacuacién), por medio de trampas hela
das con el propdsito de condensar el vapor & mediante --

agentes deshidratantes.

2.1.1 A Presidén Atmosférica.

Equipo:



Estufa de calentamienteo con control de temperatura.
Técnica:

Se pesan de 2 a 4 g. de muestra (filamento de Nylon
6 & Poliester) en un pesafiltro y se deja en la estufa -
durante 2 horas (1), a una temperatura de 105°C. Des---
pués de ese tiempo se lleva a un desecador y ya frio se

pesa.

Céleculos:

H = % de humedad

=
"

peso de la muestra

peso de la muestra después de secar.

(1) .- Este tiempo se obtuvo experimentalmente haciendo -
pruebas con diferentes tiempos de secado (2, 3, 5 horas),
obteniéndose iguales resultados para los diferentes tiem

pos, eligiéndose el tiempo minimo.

2.1.2 A Presidn Reducida.
Equipo:

Estufa de vacio con control de temperatura y presidn.
Técnica:

Se pesan de 2 a 4 g. de muestra (filamento de Nylon




6 & Poliester) en un pesafiltro tarado y se lleva a la -
estufa de vacio durante dos horas a una temperatura de -
47 a 50 grados C. y una presidon de 25 mm. de Hg. Des---
pués de ese tiempo se saca y se deja enfriar dentro de -

un desecador y ya frio se pesa.

Calculos:

A-B

peso de la muestra

B = pesc de la muestra después de secar
2.2 METODO POR DIFERENCIA EN EL PUNTO DE SOLIDIFICACION
Fundamento:

La determinacidon inmediata del punto de sclidifica--
cidén para la epsilon-Caprolactama es una medida de la pu
reza. Se funde la muestra a una temperatura que no exce

da 10 grados C. arriba del punte de solidificacidn.

EguiEo:

(Ver Fig. 1)
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Técnicas:

Se toma suficiente cantidad de la muestra fundida en
un tubo de ensaye Pyrex caliente y se llena mds o menos
a la mitad. Se coloca el tubo de ensaye dentro del fras
co de vidrio, como se indica en la Fig. 1. Se deja que
la muestra se enfrie agitande el contenido del tubo de -
ensaye con el termémetro. La temperatura indicada en el
termbmetro descenderd hasta el punto donde comienza la -
cristalizacidn,ascendiendo después un poco y permaneciendo
de 1 a 2 min. constante, como indica el diagrama de la -
Fig. 2. A la temperatura que se mantuvo constante se le

llama "Punto de Solidificacidn'.

T (°C) ——

Punto de
Solidifi- g —

cacidn. *

Tiempo ————

(e

[
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Calculo:

Para determinar el contenido de humedad en la muestra
es necesario obtener una curva de calibracidn, para lo -
cudl se tomd una muestra de epsilon-Caprolactma a la ---
cual se le agregaron diferentes cantidades de agua para
obtener varias muestras con diferentes contenidos de hu-
medad. El contenido de humedad para cada muestra se de-
termind por quintuplicado mediante el método potenciomé-
trico de Karl Fischer (al que en adelante se le llamara
KF) y a cada muestra se le determind por triplicado el -
punto de solidificacidén. Los resultados se encuentran -

en la Tabla #4, pag. 34.

Con los datos de contenido de humedad (obtenidos por
KF) y punto de solidificacidn, se hizo un andlisis de co
rrelacién y regresidn por medio del cudl se encontrd la
ecuacidn que relaciona estas dos variables, cuya grdfica
resulta ser la CURVA DE CALIBRACION. El valor del coefi
ciente de correlacidn lineal obtenido (-0.978) nos indi-
ca que la curva es una recta con un ajuste bastante acep

table.

La ecuacidn resultante de este andlisis fué la si---

guiente:
H = 14.410 - 0.208 T

Donde H es el contenido de humedad en % y T el punto

de solidificacidn corregido en grados C. Para calcular




s

la temperatura corregida se utiliza la siguiente ecuacidn:

T =T + FL (T -T)
(5] O e m

TC = Temperatura corregida en °C.
TO = Temperatura observada en °C.
F = Factor que depende de la substancia utilizada en el

termémetro y del vidrio. En este caso F = 0.00016.

L = Longitud, expresada en °C, de la columna fuera del
liquido.
Tm = Temperatura ambiente en °C.

Se trazd la grdfica correspondiente a la ecuacidn:
H = 14.410 - 0.208 T, que viene siendo la curva de cali-

bracidn, Fig. #3, pag. 35.

Para comprobar los resultados cbtenidos por este mé-
todo con el método de KF, se determiné el contenido de -
humedad de varias muestras de epsilon-Caprolactama, en--
contrédndose los resultados en la Tabla #5, pdg. 36 se hi
zo tambié&n una prueba de diferencia de promedios con es-
tos resultados observdndose que no hay diferencia entre

ellos.
2.3 METODO DE KARL FISCHER
Fundamento:

El yodo reacciona con didxido de azufre, en presen--

cia de agua del siguiente modo:

|

I, + 80, + 240 g———* 2HI #H, 50,
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Este principio descubierto por Bunsen, fué aprovecha
do por Karl Fischer para desarrollar un método que permi
te determinar con exactitud y rapidez pequefias cantida--
des de agua. Karl Fischer utilizd metanol como disolven
te del yodo y del didxido de azufre y agregd el reactivo
piridina a fin de desviar a la derecha el equilibrio de
la reaccidn redox (oxidacidn-reduccidn). Mas tarde, ---
Smith, Bryant y Mitchel comprobaron que en la reaccidn -
toman parte piridina y metanol.

502 ¥ I2 s H20 + 3 CSHSN -—T———bv2 CSHSN'HI + €

5HSN.SO3

C_H N.SO3 + LHSOH —_— CSH

shg N.HSOuCH3

7]
Apreciacidn del punto de valoracidén final:

La apreciacidn visual del punto de valoracidn final
requiere cierta experiencia, por ser relativamente gran-
de el intervalc de viraje de amarillo a pardorrojizo. --
Conviene habituarse a un tono intermedioc determinado de
color. Existe una solucidén estandar de comparacidn que
es una gran ayuda para uniformar la apreciacidn visual -
del punto final. Esta solucidn se prepara pesando 0.013
g. de yodo disoclviéndolos en 2 ml. de solucidn de KI al
5% y aforando a 50 ml. con agua destilada. Para muchos
fines practicos, esta fijacidn visual del punto de valo-
racidén final es muy suficiente. Sin embargo desde hace
poco se ha introducido cada vez md@s el método electromé-
trico del '"punto muerto" (dead stop); para el procedi-—--
miento KF. Este método es muy superior al visual, scbre

todo en lo que atafie a la apreciacidn del punto final.
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Ajuste de la solucidn KF utilizando Tartrato de sodic --

dihidratado:

El Tartrato de sodio se caracteriza por la gran cons
tancia de su contenido en agua de cristalizacidén, y por

eso se presta muy bien como norma.

En unos 20 ml. de metanol seco valorado con solucidn
KF, se disuelve en medio anhidro (tubo de cloruro cdlci-
co, recipientes bien secos) unos 200 mg. de Tartrato de
sodio, exactamente pesados, revolviendo con agitador mag
nético. En la valoracidn consecutiva con solucidn KF, -
no perturba un eventual enturbiamiento. La substancia -
valorante primaria contiene 15.05% de agua, lo cual da -

la siguiente relacidn:

_ e . 15.05

F = g. de agua por 10 ml. de solucidn KF
e = pesc del Tartrato de sodio en g.

a4 = solucidn KF en ml.

El contenido en agua de una substancia se calcula, -

por tanto, como sigue:

7 = Consumo de soln. KF en ml.
- ¢ F
peso de la sub. en g.

2.3.1 Para Liquidos utilizando el Mé&todo Potenciomé-

trico.

Equipo: (Ver fotografia)



14

a) Bureta con graduacién de 0.05 ml. cada divisidn.

b) Recipiente de vidrio al cual se le adaptan los elec--
trodos de Pt

c) Agitador magnético

d) Potencidmetro - En este caso se utilizd un potencid--

metro Beckman Zeromatic II.
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Técnica:

Se tiene de antemano un pesafiltro caliente a una --
temperatura aproximada de 80 grados C., donde se vierte
la muestra de epsilon-Caprolactama fundida, se tapa y se
pesa inmediatamente. Por otro lado, se tiene un recipien
te de vidrio con una barra magnética y aproximadamente -
20 ml de metancl al cudl se introducen los electrodos de
Pt, y se tapa con la cubierta apropiada que tiene un ori
ficic por donde entra el tubo de descarga de la bureta,
que contiene la solucidn KF. 8Se titula el metanol hasta
que la maxima deflexidén en el potencidmetro permanezca -

por 30 seg. constante.

Una vez titulado el metanol, se vierte algo de la --
muestra fundida que se tenia en el pesafiltro y se agita,
e inmediatamente el pesafiltro con la muestra restante
se vuelve a pesar, anotandose la diferencia de peso. --
Una vez hecho esto, el metanol que contiene la muestra -
se titula con solucidén KF, hasta que la aguja del poten-
cidmetro se mantenga otra vez por 30 seg. en su defle---

xidén mdxima, anotdndose los ml. gastados.

La manipulacién debe hacerse con la mayor rapidez po

sible ya que la epsilon-Caprolactama es muy higroscdpica.

Calculos:

H o= Consumc de soln. KF en ml. F
peso de la sub. en g. :




16

2.3.2 Para S6lidos Solubles en Metanol utilizando el

Método Potenciométrico.
Equipo: Igual al del método anterior.
Técnica:

Se pesa en un pesafiltro alrededor de 5 a 7 g. de --
epsilon-Caprolactama sélida y se tapa inmediatamente. --
Por otro lado, se tiene un recipiente con una barra mag-
nética y aproximadamente 20 ml. de metanol en el cudl se
introducen los electrodos de Pt y se tapa con la cubier-
ta apropiada, se titula el metanol hasta que la maxima -
deflexidn en el potencidmetro permanezca por 30 seg. ---

constante.

Una vez titulado el metanol se vierte algo de la ---
muestra gque se tenia ya pesada y se agita, e inmediata--
mente el pesafiltro con la muestra restante se pesa, ano
tandose la diferencia de peso. E1l metanol con la mues--
tra se titula con solucidn KF hasta que la aguja del po-
tencidmetro permanezca constante 30 seg. en su mdxima de

flexidén y se anotan los ml. gastados.

Calculos:

H = Consumo de soln. KF en ml. v
peso de la sub. en g. '

2.3.3 Para S6lidos Insolubles en Metanol

2.3.3.1 Por Extraccién Directa y Comparacidn -

Visual.



17

Equipo: (Ver fotografia)
a) Agitador magnético
b) Matraz de aforacidén de 100 ml.

c) Bureta para solucidn KF

Técnica:

En un matraz aforado de 100 ml. se ponen de 25 a 30
ml . de metanol y una barra magnética. El metanol se ti-

tula con la solucidn KF hasta la coloracién esténdar.

Una vez titulado el metanol, se agregan de 3 a 5 g.
(pesados por diferencia) de recortes de Nylon 6 6 Polies
ter y se tapa inmediatamente procurando que el taptn cie

rre muy bien. Se coloca el matraz sobre el agitador mag
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nético, agitdndose continuamente durante 10 min. con ca-
lentamiento (T = 60 grados C.) y 20 min. sin calentamien
to. Durante este tiempo la humedad que contiene la mues
tra va siendo extraida y el liquidec vira de pardorrojizo
a amarillo claro. El liquido se titula con solucidn KF

hasta la coloracién estdndar y se anotan los ml. gasta--

dos.

Cilculos:

H = Consumo de soln. KF en ml. F
" peso de la sub. en g. ’

Este método tiene la desventaja de que la = humedad
que se determina es un poco menor que el contenido de hu
medad total. Este método se puede utilizar para la de--
terminacidn de humedad en recortes de Nylon 6, pero no -
para recortes de Poliester ya que generalmente el conte-
nido de humedad de estos {iltimos, es muy bajo y no da re

sultados reproducibles.

2.3.3.2 Por arrastre de Nitrdgeno y Titulacidn

Potenciomética.
Fundamento:

El método consiste en la evaporacidn de humedad en ~
los recortes de polimeros por calentamiento de éstos. -
Una corriente de gas inerte seco, el cudl estid completa-
mente libre de oxigeno, es dirigido hacia la muestra ca-
liente con cbjeto de arrastrar el vapor de agua. El ni-

trogeno puro puede ser usado como gas inerte.
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El vapor de agua es lo mds apropiado para que sea ab
sorbido por el reactivo KF y por consiguiente el conteni
do de agua de los recortes puede ser determinado con es-
te reactivo. Este método es apropiado para contenidos -

de agua menores de 0.2%.

Equipo: (Ver esquema y fotografia)
a) Cilindro de nitrégenc
b) Cuatro torres de desecacidn
la. torre: contiene catalizador BTS (1)
2a. torre: contiene Silica Gel
3a. y 4a. torre: contiene Pentdoxido de fésforo.
c) Manta de calentamiento
d) Matraz bola de 500 ml.
e) Tubo de calentamiento aislado con cinta de asbesto
f) Condensador de vapores de Etilen Glicol
g) Recipiente de vidrio color ambar para la solucidn KF
h) agitador magnético
i) Frasco de titulacidn al cudl se le adaptan los elec--
trodos de Pt
j) Bureta con exactitud de 0.02 ml. cada divisidn

k) Potencidmetro Beckman Zeromatic II.
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Ajuste de la solucidn KF:

Se burbujea nitrdgeno en el frasco de titulacibn, el
cudl contiene aproximadamente 20 ml. de metanol y se ti-
tula la humedad del metanol y del nitrdgeno con solucidn
KF, hasta que la aguja del potencidmetro permanezca cons

tante durante 5 min. en su midxima deflexidn. Una vez he
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cho ésto, se afiade al metanol valoradeo alrededor de 200
mg. de Tartrato de sodio dihidratado, exactamente pesa--
dos y se agita hasta que se disuelva (aproximadamente 3
min.) y se titula con solucidn KF hasta que la méxima de
flexidn en el potencidémetro permanezca 5 min. constante,
se anotan los ml. gastados y se calcula la siguiente re-

lacion:

p o & . 16,05

*ry
I

g. de agua por 10 ml. de solucidn KF

e = peso del Tartrato de sodio en g.
a = sclucidn KF en ml.
Técnica:

Se pone en calentamiento el Etilen Glicol arriba de
su punto de ebullicidn (197 grados C.) y se burbujea ni-
trogeno en el frasco de titulacidn el cudl contiene apro
ximadamente 30 ml. de metanol. Se titula la humedad del
metanol y del nitrdgeno con solucidn KF hasta que la ma-
xima deflexidn en el potencidmetro permanezca constante

durante 5 min.

Se toman aproximadamente 10 g. de muestra(recortes -
de Nylon 6 & poliester) con un toma muestra de latdén ta
rado y se coloca dentro del tubo de calentamiento duran-
te 30 min. El nitrdgeno arrastra el vapor de agua al --
frasco de titulacidn donde se titula con solucidn KF --

hasta permanecer la aguja del potencidmetro 5 min. en su



23

méxima deflexidén y se anotan los ml. gastados. El toma
muestra se lleva a un desecador y ya fric se pesa, co---
rrespondiendo la diferencia de peso al pesc de la mues--

tra.

Calculos:

Consumo de sol. KF en ml. F

ot peso de la sub. en g.

(1).- EL catalizador BTS es un producto de la BASF que -
contiene 30% de cobre en una forma muy finamente disper-
sa, activada por varios reactivos. El uso principal de
este catalizador es el de eliminar el oxigeno de gases y
ligquidos. El Hidrdgeno y el Mondxido de carbono presen-
tes en los gases inertes son oxidados por este cataliza-
dor. Después de un tiempo de uso, conviene regenerarlo
y para hacer &sto se hace pasar una corriente de hidrdge
no, a una temperatura de 120 a 140 grados C. con objeto

de reducir el oxido de cobre,
2.4 METODO DE ABSORCION GRAVIMETRICA
Fundamento:

Se colocan de 13 a 15 g. de recortes de poliamida en
un toma muestra y se coloca dentro del tubo de calenta-
miento, se deja secar durante 2 horas a 200 grados C. -
y 2.5 mm. de Hg.sobre Pentdxido de Fésforo. El toma ---
muestra se enfria con vacio y luego se pesa. La pérdida
de peso expresada como un porcentaje proporciona el con-

tenideo de humedad de los recortes.
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Equipo: (Presenta cierta similitud con el método ante--
rior)

a) Matraz que contiene el Etilen Glicol

b) Tubo de calentamiento

¢) Condensador de vapores de Etilen Glicol

d) Matraz que contiene el agente secador (Pentdxido de -
Fésforo)

e) Toma muestra con tapdén de vidrio esmerilado

f) Soporte especial de Styropor para pesar el toma mues-

tra.
- . -
Tecnica:

El tubo se calienta por el vapor de Etilen Glicol --
que se encuentra en ebullicidn (T=197 grados C.) en el -
matraz. El vapor sube lentamente a través de la chaque-
ta que rodea la c@mara secadora y se regresa por el con-

densador.

Aproximadamente 15 g. de recortes de poliamida se co
locan en el toma muestra y se tapa con el tapdn de vi---
drio esmeriladc y el toma muestra se pesa en la balanza
analitica con exactitud de 0.1 mg., usando el soporte es
pecial de Styropor. El toma muestra (sin tapén) se colo
ca dentro del tubo de calentamiento,en cuyo extremo se -
encuentra el matraz que contiene el Pentdxido de Fdsforo

y éste se conecta a una bomba de vacio.

Los recortes de poliamida se dejan secar dentro del

tubo de calentamiento durante 2 horas a una temperatura
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de 200 grados C. y una presidn de 2.5 mm. de Hg. El toma
muestra se saca y se deja que se enfrie bajo vacio, se -
quita el vacio y el toma muestra se tapa con el tapdn de
vidrio esmerilado, el matraz que contiene el Pentdxido -
de Fdsforo se cierra con un tapdn de vidrio esmerilado.
Se pesa el toma muestra y se determina la pérdida de pe-
so por diferencia. El contenide de humedad se calcula -

como sigue:

Cilculos:

=g
1

peso de la muestra

peso de la muestra después de secar.

Este método presenta la desventaja para el Nylon 6 -
de que ademds del agua, se puede llegar a evaporar a las
presiones y temperaturas a que se trabaja algo del mond-

mero, dando por consiguiente un resultado errdneo.

2.5 METODO DEL NITRURO MAGNESICO

Equipo:

El aparato para la determinacidn consta de las si---
guientes partes:
a) Una bateria de 4 frascos lavadores para la separacidn
del oxigeno del nitroégeno.
ler. frasco lavador: contiene aproximadamente 200 ml.

de una solucidn de 4 gr. de sal
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de Mohr, 5 g. de pirocatequina

y 15 ml. de KOH al 15% en agua

destilada.

2do. y 3er. frasco

lavador: 80 g. de MnClQ.HHQO en 100 ml.
de agua destilada y 100 ml. de
NaOH al 33%.

Yo. frasco lavador: Acido sulfiirico concentrado.

b) Una bateria de 4 torres de secado para secar el nitrd

geno.

lera. torre: contiene Cloruro cdlcico granu-
. lado.

2a. y 3a. torre: contiene Pentdxido de Fésforo.

¢) Un tubo de vidrio que pueda calentarse eléctricamente,
b con el vapor de un liquido de punto de ebullicién -
constante. (para 197 grados C. Etilen Glicol).

d) Un tubo en U rellenado con perlas de vidrio y Nitruro
magnésico.

e) Un matraz Fresenius con HCl 0.1 N e indicador.

f) Una navecilla de acero para calentar ¢ fundir los re-

cortes de poliamida.

Preparacidén del aparato:

Las distintas partes del aparato se unen con tubos -
de goma lo md@s cortos posible. Se recomienda envejecer
artificialmente los tubos de goma e impregnarlos con ---

aceite de parafina para impermeabilizarlos contra trazas
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de humedad. 3 g. de Nitrorurc magnésico se mezclan con
perlas de vidrio secadas y se introducen en el tubo en U
que se ha limpiado § secado cuidadosamente. Esta mezcla
ocupa los 2/3 partes del volumen. El 1/3 restante (que
estd junto al matraz Fresenius) se rellena con lana de -

vidrio seca.

Para el aislamiento térmico se coloca entre el dispo
sitivo de calefaccidn y el tubo en U una placa de asbes-

to.

En el Erlenmeyer con el baldén lateral de Fresenius -
se introducen 10 ml. de HC1 0.1 N (con bureta) y unos -
90 ml. de agua destilada. Como indicador se emplea el -
indicador de mezclas Merck #5 (para determinacidn de amo

niaco).

Antes de cada determinacidn se calienta el tubo de -
vidrio a la temperatura deseada y se deja circular duran
te 15 minutos el nitrdgeno purificadec y secado a través
del aparato. (Una valoracidén de control no debe acusar -
la existencia de amoniaco (NH3) ni la presencia de hume-

dad en la corriente de nitrdgeno & el aparato).

Los recortes de poliamida se colocan en la navecilla
de acero que se introduce en el tubo calentado. La nave
cilla se calienta previamente con la llama de un mechero
Beunsen, se seca en un secador donde se guarda hasta ser

usada.
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Técnica:

Se pesan de 2 a 3 g. de recortes de poliamida en un
pesafiltro y se introducen, lo mds rdpidamente posible -
en la navecilla seca. A continuacidn se coloca ésta en
el tubo de vidrio calentado por el cudl circula el nitrd
geno, (para control se pesa otra vez el pesafiltro). En
los primeros minutos se deja circular el nitrégeno lenta
mente sobre los trozos de poliamida (unas 4 burbujas por
seg.) para conseguir la reaccidn cuantitativa del agua -

con el nitruro magnésico.

Después de 20 min. se puede aumentar la corriente de
nitrdgeno. En 30 min. se ha eliminado completamente el -

agua de la poliamida.

Los 10 ml. de HCl 0.1 N se valoran con NaOH 0.1 N em
pleando como indicador el Indicador de mezcla Merck # 5

(para determinacién de amoniaco).

Reacciones guimicas y cdlculo de la cantidad de agua:

La corriente de nitrdgeno pone en contacto el agua -

contenida en la poliamida con el nitruro magnésico:

N Mgy + 6 H,0 3 Mg(OH), + 2 NH

2 2 3

El NH3 es absorbido por el HCl 0.1 N en el matraz de

Fresenius.

El HCl no consumido se valora.
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1 ml. de HC1l 0.1 N corresponde a 5.4 mg. de agua.

ml. de HC1 0.1 N consumidos . 0.0054 . 100
peso de la muestra en g.

H =

OTROS METODOS:

Hay otros métodos para la determinacidn de humedad -
como el de la "Destilacidn Azeotrodpica" y el de la "Tem-
peratura critica de solucidén", los cuales por no aplicar

se en este estudioc se mencionan Unicamente.

Igualmente en los métodos 2.4 y 2.5 no se obtuvieron
datos experimentales, por no contarse con el equipo y --

reactivos apropiados.
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Para analizar resultados experimentales en la mayo--
ria de los casos el sentide comlin no es suficiente, sino
gue hay que recurrir a las herramientas que la estadisti

ca nos proporciona.

A continuacidn se dd la definicidn de los principales
pardmetros estadisticos que se utilizan para interpretar

datos:

-

1)Promedio. - | X = éi

2) Desviacién estiandar.-

o= V2-D*

3) Coeficiente de variacidn.-

vE—t 00
X
de donde:
X = promedio
£ X = suma de todos los valores

n = nimero de valores
8 = desviacidn estdndar

V = coeficiente de variacidn

El promedio es una de las medidas de tendencia cen--
tral. Nos d& una idea de la localizacidn de un grupo de

datos.

La desviacidn estdndar es una de las medidas de dis-
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persién. Nos di una idea de la variacidén de los datos.
En muchos casos se utiliza como medida de exactitud o --

precisidn.

El coeficiente de variacién es también una medida de
dispersidn y se utiliza cuando se quieren comparar dos ©
mds grupecs de datos, relacionando la desviacidn estandar

con su promedio para poder hacer la comparacidn.
Prueba de diferencia de promedios:

Esta prueba consiste en un andlisis estadistico de -
los valores obtenidos en un experimento, por medio del -
cudl se busca aceptar & rechazar la hipdtesis de que no
hay diferencia entre los promedios de dos series de valo
res gue representa una determinada propiedad fisica & --
quimica. Para la realizacidn de la prueba de diferencia
de promedios se utiliza la distribucidn t, la cual es la
distribucidn de la variable t, cuya definicidn es la si-
guiente:

£~ 4,

S/V n

[

T =

Andlisis de correlacidn y regresidn:

Cuando tenemos informacién de dos & mds variables re
lacionadas, es natural buscar la manera de expresar la -
forma de la relacidn funciomal. Ademds de ésto, siempre
es deseable conocer la fuerza de esta relacidn, o sea, -
cual es el grado o intensidad de asociacidn entre las va

riables. Esto no es solamente, el encontrar una funcidn
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matem@tica que nos diga como estdn las variables inter-
relacionadas, sino también deseamos conocer con que gra-
do de precisidén puede predecirse el valor de una varia--
ble, si conocemos el valor de la variable asociada. Las
técnicas empleadas para obtener estos dos objetivos, se
conocen como '"Mé&todos de Regresidn' y "Métodos de Corre-

lacidn".

Los '"Métodos de Regresion' son aquellos usados para
determinar la relacidn funcional "dptima" entre las va--
riables, mientras que los '"M&todos de Correlacidn' se --
usan para medir el grado de asociacidn entre variables -
mediante un pardmetro llamado coeficiente de correlaciédn.

: E1 valor de este coeficiente varia de -1 a 1, mientras -
mas se acergque a 1 el valor absoluto de este coeficiente,
‘mayor es la relacidn y mientras mds tienda a cero menor

serd la relacidén. Un valor de +1 & -1 nos indica una co
rrelacién perfecta. Un valor de cero, nos indica una au

sencia completa de correlacidn.

En el caso de correlacidn lineal, el coeficiente de

correlacidn lineal se calcula de la siguiente manera:

p= DEXY - EX £y n—
V[nzxz—(iﬁzjfnzz-(iyﬁj

Para la regresidn lineal, lo que se trata es de cono

cer los valores de a y b de la ecuacidén y = a + bx, la -
cual es una recta. Estos pardmetros se calculan de la -
siguiente forma:

NnEXy- ExFY

B &=
gD - 2
nEx - (£x)
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a=y - bx
de donde:
§': promedio de y
X = promedio de x

En el presente trabajo se utilizé un computador elec
trdnico "Olivetti Programma 101'para hacer los cdlculos
de estos paridmetros estadisticos y para llevar a cabo --
las pruebas de diferencia de promedios y el andlisis de

correlacidn y regresidn.



CAPITULO &4

DATOS EXPERIMENTALES
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En la Tabla # 1 se reportan los resultados de dos --

muestras de filamento, una de Nylon 6 y otra de Poliester,

habiéndose hecho la determinacidén varias veces para obte

ner la precisién del método.

FILAMENTO DE NYLON 6 FILAMENTO DE POLIESTER
4.69 0.95
4.54 0.93
4.97 0.84~
5.01 0.89
4.76 0.93
5.08 1.01
4.86
4.93

H 4.857 0.925

s 0.180 0.057

v 3.70 6.13

TABLA # 1.- RESULTADOS DE HUMEDAD POR EL METODO DE
"EVAPORACION A PRESION ATMOSFERICA".
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En la Tabla # 2 se reportan los resultados de tres -

muestras de filamento de Nylon 6 y una de Poliester, ha-

biéndose hecho warias veces la determinacidn con el mis-

mo objeto de obtener la precisidn del método.

FILAMENTO DE NYLON 6 FILAMENTO DE POLIESTER
1 2 3
5.82 5.13 7.18 0.68
5.95 5.51 7.4 0.70
5.27 5.62 7.25 0.60
5.68 5.03 6.47 0.90
5.21 5.07 5.75 0.71
5.05 5.02 5.83 0.83
4.99 4.66 5.42 6.72
4.93 4.56 5.14
4,79 4.48 5,42
i 4. 88 B.40 | 6.15
‘_ R - |
| = 5.257 4.9u3| 6.182 0.735 |
S 0.418 0.418 | 0.806 0.098
v 7.94 8.45 | 13.04 13.33 ’

TABLA # 2.- RESULTADOS DE HUMEDAD OBTENIDOS POR EL
METODO DE "EVAPORACION A PRESION REDUCIDA".
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Para combrobar que se obtienen los mismos resultados

por los dos métodos, se tomd una muestra de filamento y

se determind la humedad por quintuplicado para cada uno

de los métodos. Los resultados se presentan en la tabla

# 3. Se hizo también una prueba de diferencia de prome-

dios, observdndose que no hay diferencia entre los dos -

métodos.

PRESION ATMOSFERICA | PRESION REDUCIDA

3.65 3.56
3.56 3.55
3.56 3.560
3.46 3.46
3.57 3.56

H 3.560 3.548

S 0.065 0.050

v 1.82 1.41

texp.=0.35
tcrit=2.78

TABLA #

3




| ml. de agua
agregados

MUESTRA | a 800 g. de % de H,0 Desviacidn | Tempera- @ Tempera- @ % de H0
' E-Caprolactama | segiin | Estandar tura tura segln
fundida Método KF (107%) Observada Corregida  gréfica
| |
A 0 0.050 7.57 68.4 68.9 0.080
B ! 1.8 0.160 19.96 68.1 68.6 0.141f
C \ 1.5 0.174 11.69 67.9 68.4 0.183|
D E 2.0 0.296 | 17.98 67.6 68.1 0.246 |
. ‘ |
E , 2,5 0.329 | 20.61 67.3 67.8 0.308
\ 1
F ‘ 3.0 0.365 ! 24,45 67.0 67.5 0.370
G ! 8.5 0.392 16.87 66.7 67.2 0.432
H ¥ L.0 0.493 ; 19.18 66.5 ‘, 67.0 0.475

=0.0u

=2.36|

Conit™

TABLA # 4.- DATOS PARA LA OBTENCION DE LA CURVA CALIBRACION PARA EL METODO DE "DIFERENCIA EN

EN PUNTO DE SOLIDIFICACION".

w
w
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% DE AGUA SEGUN| % DE AGUA SEGUN
MUESTRA | METODO DE KARL | GRAFICA DEL PUNTO
FISCHER DE SOLIDIFICACION
1 0.04 0.06
2 0.08 0.06
3 0.07 0.06
4 0.08 0.09
5 0.05 0.04
6 0.04 0.04
7 0.03 0.04
8 0.03 0.04 P
9 0.02 0.04 o S

TABLA # 5.- DATOS COMPARATIVOS DE LOS RESULTADOS OBTENI-
DOS PARA DIFERENTES MUESTRAS POR LOS METODOS
DE "KARL FISCHER" Y "DIFERENCIA EN EL PUNTO
DE SQLIDIFICACION'",
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1 2 3
ﬁl‘
0.11 0.02 0.04
0. 12 0.02 0.03
0.11 0.02 0.04
0.2 0.02 0.03
0.03 0.03
H 0.116 0.024 0.034
S 0.003 0.001 0.001
v 2.57 2.95 3.86

TABLA # 6.- RESULTADOS OBTENIDOS DE DIFERENTES MUESTRAS
DE EPSILON- CAPROLACTAMA LIQUIDA POR EL ME-
TODC DE '"KARL FISCHER".

1 2 3
0.51 0.03 0.03
0.49 0.04 0.03
0.52 0.03 0.02
0.51 0.03 .07
0.50 0.03 0.03
H 0.506 0.033 0.026
S 0.012 0.002 0.002
v 2.43 .95 6.08

TABLA # 7.- RESULTADOS OBTENIDOS DE DIFERENTES MUESTRAS
DE EPSILON-CAPROLACTAMA SOLIDA POR EL METO-

DO DE "KARL FISCHER".
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RECORTES DE NYLON 6 RECORTES DE POLIESTER
1 2 3 '

0.024 0.043 0.061 0.015

0.022 0.040 0.054 0.017

0.025 0.033 0.053 0.019

0.023 0.046 0.060 0.026

0.024 0.045 0.064 0.021

0.027 0.0486 0.017
H 0.0239 0.0424 0.0581 0.0192
5 0.0017 0.0050 0.0047 0.0039
v 7:11 11.30 8.03 20.41

TABLA # 8.- DATOS OBTENIDOS DE DIFERENTES MUESTRAS POR -
EL METODO DE "KARL FISCHER POR EXTRACCION DI
RECTA Y COMPARACION VISUAL".
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NYLON 6
1 2 3 m 5 6

0.028 0.048 0.029 0.030 0.032 0.027

0.028 0.050 0.026 0.028 0.037 0.026

0.029 0.0486 0.028 0.031 0.03Y4 0.023

0.028 0.0u9 0.028 0.027 0.031 0.026

0.026 0.050 0.026 0.026 0.023
H|0.0279 | 0.0487 | 0.0274 | 0.0284 | 0.0337| 0.0251
S |0.0009 | 0.0016 | 0.0012 | 0.0018 | 0.0024 | 0.0019
v | 3.21 3.43 4,32 6.49 7.26 7.4y

POLIESTER
1 2 3 m 5

0.023 0.139 0.027 0.022 0.016

0.022 0.139 0.030 0.024 0.013

0.022 0.139 0.027 0.025 0.014

0.022 0.133 0.030 0.023 0.015

0.139 0.022
0.132

H|0.0222 | 0.1364 | 0.0284 | 0.0232| 0.0146
s |o.0005 | 0.0035| 0.0015| 0.0013| 0.0008
v]2.25 2.54 5. 4l 5,62 5. 74

TABLA # 9.- RESULTADOS DE CONTENIDO DE HUMEDAD PARA RECOR
TES DE NYLON 6 Y POLIESTER POR EL METODO DE -
"ARRASTRE CON NITROGENO".



TABLA # 10.- DATOS COMPARATIVOS DE CONTENIDO DE HUMEDAD DE RECORTES:
A.- METODO DE ARRASTRE CON NITROGENO. B.- METODO DE EXTRACCION DIRECTA Y COMPARACION VISUAL.

[7 NYLON 6
|
| 1 2 3 I 5
A B A B A B A B A B
0.032 0.014 | 0,032 0.012 | 0.064  0.024 | 0.058 0.017 | 0.0u42 0.018
0.032 0.014% | 0.033 0.010 | 0.063 0.025 | 0.059 0.021 | 0.044 0.015
0.034 0.010 | 0,032 0.009 | 0.062 0.025 | 0.057 0.022 | 0.045 0.014
H |0.0326 0.0126| 0.0323 0.0103| 0.0633 0.0246| 0.0580 0.0200| 0.0436 0.0156
s |o.0012 0.0023| 0.0006 0.0015| 0.0006 0.0006| 0.0010 0.0026| 0.0015 0.0021
v |3.53 18.23 1.78 1%.77 0.91 2. 55 1:72 13.23 3.49 13.28
POLIESTER
i ) 2
| A B A B
0.032 0.011 0.027 0.011
0.031 0.013 0.027 0.020
' 0,033 0.011 0.028 0.016
H 0.0320 0.0116 0.0273 0.0156
5=
g 0.0010 0.0012 0.00086 0.0045 A
v 3.12 9.88 2.10 28.78 {

ALy
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RESUMEN Y CONCLUSIONES
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En este estudio se presentan los resultados experi-
mentales de diferentes métodos para la determinacidn de
humedad, aplicados a diferentes materiales intermedios en
el proceso de fabricacidn de filamentos de Nylon & y Po-

liester.

Analizando los datos experimentales se obtienen las

siguientes conclusiones:

1) Humedad en la epsilon-Caprolactama.- Para contenidos
de humedad menores de 0.50% es aplicable el método "Por
diferencia en el punto de Solidifcacidn", utilizando la
curva de calibracidn que nos relaciona Punto de Solidi
ficacidn con % de Humedad. De los resultados presenta--
dos en las tablas # 4 y #5 se dedpce que el resultado ob
tenido por este método es comparable con el método de --
Karl Fischer (el cuil podemos considerar tradicional). -
En las tablas #6 y #7 se puede observar que el valor del
coeficiente de variacidén en las diferentes muestras que
se analizaron es aceptable. Tambi&n se nota que este --
coeficiente de variacidn es mayor a medida que el conte-
nido de humedad de la muestra es menor, &stoc es debido,
sin duda, al error experimental que se tiene en la medi-
cidén del consumo de solucidn KF, ya que una gota mids & -
menos nos representa una diferencia considerable en los

resultados.

2) Humedad en los recortes de Nylon 6 y Poliester.- De

las tablas #8 y #9 se deduce que el método de "Arrastre

con nitrdgeno" tiene un coeficiente de variacién menor -

BIBLIOTEC
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que el método de "Extraccidn directa". Con objeto de com
probar ésto se llevaron a cabo varios andlisis sobre una
misma muestra por los dos métodos por triplicado repor--
tdndose los resultados en la tabla #10. Analizando estos
resultados se comprueba claramente que el método de ----
"Arrastre con nitrdgeno" son m&s altos que los obtenidos
por el método de "Extraccidn directa" lo cudl se compro-
b& haciendo una prueba de diferencia de promedios. Esto
indica posiblemente que en el métcdo de "Extraccidn di--
recta' se estd determinando {inicamente la humedad super-
ficial y para poder determinar la humedad total se nece-
sitaria un tiempo mucho mayor, lo cudl hace imprdctico -

este método.

Por todas estas razones se concluye gque el método -
de "Arrastre con nitrégeno' cumple con las caracteristi-

cas de rdpido, exacto y confiable.

3) Humedad en los filamentos de Nylon 6 y Poliester.- De
la tabla #3 se deduce que no hay diferencia en los resul
tados obtenidos por los métodos de evaporacidn a 'Pre---
sidn atmosférica' y "Presidn reducida'’, por lo que se --
puede utilizar cualquiera de los dos métodos. Como el -
filamento tiene ademds de agua, aceite es mds recomenda-
ble utilizar el método a '"Presidn reducida' pues la tem-
peratura a que se trabaja es menor y hay menos posibili-
dad de que se descompongan algunas de las substancias --

que se utilizan como emulsificantes en el aceite.
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