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Resumen

Este trabajo muestra la metodologia utilizada para determinar
experimentalmente las temperaturas de reaccion en la combustion de textiles de
algodon. Dada la complejidad del fendmeno y el costo de los equipos requeridos
para tal fin, se propone una técnica simplificada para valorar dichas temperaturas,
utilizando dispositivos de uso comun en laboratorio. Para ello, se utilizan dos
termopares tipo K, almacenando sus lecturas mediante dos multimetros con puerto
de comunicacion, logrando monitoreo permanente de las temperaturas durante la
combustion de las muestras. Las condiciones se mantuvieron lo mas estable

posible confinando las muestras durante las pruebas.

Pistas Educativas Afio XXXVIIl - ISSN 1405-1249
Certificado de Licitud de Titulo 6216; Certificado de Licitud de Contenido 4777; Expediente de Reserva 6 98 92

~131~



Pistas Educativas, No. 118, septiembre 2016. México, Tecnol6gico Nacional de México/Instituto Tecnoldgico de Celaya

Para su validacion se comparan los resultados de hojuelas de madera con los
reportados en la literatura, logrando una correspondencia aceptable.

Mediante esta técnica se han determinado varios rangos de temperatura
correspondientes a mecanismos de reaccién presentes en la combustion de tela
de algodon, contrastandose sus resultados con aquellos obtenidos mediante un
TGA practicado a 5 muestras de tela de algodon, alcanzandose correspondencias
muy aceptables.

Palabra(s) Clave(s): Analisis; combustion; pirdlisis; temperatura; TGA.

Abstract

This paper shows the methodology used for experimentally determine the
reaction temperatures in cotton fabrics combustion. Given the phenomenon
complexity and the cost of the required equipment to achieve this purpose, a
simplified technique for the determination of those temperatures using devices
commonly used in a laboratory it is proposed. To this end, two K — type
thermocouples, whose readings were stored using multimeters with communication
port, achieving permanent monitoring of the temperatures during the combustion of
the samples. Confined environment was used to keep the experiment conditions
as steady as possible.

For validation, results of wood chips with those reported in the literature are
compared, achieving an acceptable match.

Using this technique have been determined corresponding data ranks to various
reaction mechanisms present in the combustion of cotton fabrics. The results were
compared with those obtained using a TGA practiced on five samples of cotton
fabric, reaching very acceptable matching values.

Keywords: Analysis; Combustion; Pyrolysis; Temperature; TGA.

1. Introduccién
Una reaccion quimica es, basicamente, un proceso termodinamico donde una o
mas sustancias (reactantes) se transforman en otras (productos), cambiando sus

enlaces y su estructura molecular.
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Estos cambios pueden darse, ya sea por afinidad entre dos o mas sustancias, o
bien, por cambios de temperatura. Un tipo especial de reaccién es la
descomposicién térmica o pirdlisis, que se puede dar en casi todos los materiales,
excepto en metales y vidrios, al calentarse. La reaccion de pirdlisis consta de otras
reacciones, pues el material va descomponiéndose en diversos materiales, unos
volatiles y otros solidos, y cada degradacion es en si una reaccion. Estas
reacciones individuales dentro de la pirdlisis son llamados mecanismos de
reaccion, los cuales estan asociados a la energia proporcionada al sistema.

La combustion consta de la pirdlisis de un material y la asociacion de los productos
resultantes con oxigeno, lo que provoca un proceso exotérmico, es decir, que libera
energia calorifica. Debido a esta liberacidbn de energia, es posible medir los
cambios de temperatura que sufre la muestra al iniciar la combinacion del oxigeno
con los productos de la degradacion térmica de un material, pudiendo determinar
los inicios de los diferentes mecanismos de reaccién en la combustion midiendo la
temperatura de la muestra y comparandola con la temperatura ambiental. Para
esto, se utilizan un par de termopares tipo Ky un medio de registro de datos, como
una interfaz a un PC, para tomar las temperaturas de forma simultanea.

Para determinar las temperaturas a las que se presentan los diversos mecanismos
de reaccion, se registraran a la par las temperaturas del ambiente en que se llevara
cabo el proceso y la temperatura de la muestra. Una elevacion de la temperatura
de la muestra respecto a la del ambiente indicard el inicio de por lo menos un
mecanismo de reaccion, mientras que un descenso puede indicar el fin del
mecanismo de reaccion o el inicio de otro.

Debido a la amplia utilizacién en la industria textil de fibras celuldsicas y a la
diversidad de electrodomésticos empleados en la vida moderna que entran en
contacto con las prendas, especialmente maquinas térmicas, tales como planchas
y secadoras de ropa, se vuelve necesario un estudio térmico de textiles celuldsicos,
por ejemplo, de base algodén.

Debido al alto contenido de celulosa en el algodén (mayor a 91%), a la abundancia
de su cultivo y residuos, en diversos paises se han llevado estudios enfocados a

la caracterizacion de los contaminantes liberados en la cinética de la pirdlisis y
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combustion, para la contencion y neutralizacion de dichos contaminantes asi como
para la utilizacion del algodén como combustible en la generacion de energia, ya
sean sus textiles (Moltd, 2007) o la espiga residual en los campos (Fu, et al., 2012,
Sun, et al., 2010). En la caracterizacion térmica de materiales se han utilizado
termopares tipo K (Ortiz et al, 2010, Ledn et al.,, 2003), mientras que en otros
trabajos se han utilizado técnicas tales como la fotoacustica (Balderas et al., 2009,
Bedoya et al., 2014).

Para determinar a ciencia cierta el inicio y fin de los mecanismos de reaccion y cual
de ellas se esta llevando a cabo, es necesario determinar los volatiles generados
y/o la pérdida de masa respecto a la temperatura, lo que se logra con un andlisis
termogravimétrico (TGA).

Para poder determinar el rango de temperaturas en que se realizardn los TGA’s es
conveniente determinar a qué temperaturas se dan los diversos mecanismos de
reaccion. Por lo general, muchos estudios de descomposicién térmica son a
temperaturas moderadas, de no mas de 450 °C, pero este limite no es suficiente
para permitir una descomposicion completa, por lo que este estudio determina la
minima temperatura a la que se debe llevar el TGA.

Los resultados de la metodologia practicada a la tela de algodén se validan con
hojuelas de madera de pino, debido a que su contenido de celulosa es alto y que
existen estudios acerca de la inflamabilidad de la madera en donde se determina

su descomposicion térmica.

2. Métodos
Metodologia

El equipo utilizado para caracterizar los mecanismos de reaccion de pirdlisis y
combustion es el siguiente: 1 horno eléctrico, con capacidad de alcanzar
temperaturas hasta de 1200 °C, 2 multimetros con medicién de temperaturas en
un rango de -40 °C a 1000 °C con interfaz RS 232 para PC y sus respectivas
sondas termopar, 2 adaptadores RS 232 a USB, software de captura y registro de
datos para utilizarse con los multimetros, 1 laptop, 1 embudo de vidrio
borosilicatado, 1 balanza analitica con capacidad maxima de 250 g, lectura de

Pistas Educativas Afio XXXVIIl - ISSN 1405-1249
Certificado de Licitud de Titulo 6216; Certificado de Licitud de Contenido 4777; Expediente de Reserva 6 98 92

~134~



Pistas Educativas, No. 118, septiembre 2016. México, Tecnol6gico Nacional de México/Instituto Tecnoldgico de Celaya

0.0001 g, repetividad de 0.0002 g, linealidad +0.0002 g y un medidor de humedad.
Para lograr un buen desarrollo del proceso de combustién, el primer paso es
identificar el perfil de temperatura generado por el horno en su configuracion

maxima (figura 1).
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Figura 1 Perfil de temperatura dado por la mufla.

Los datos de la figura 1 se tomaron con un termopar tipo K, aislado térmicamente
con un aislante automotriz aluminado, que resiste temperaturas hasta de 1093 °C
conectado a un multimetro, con toma de datos cada 2 segundos, a partir de
temperatura ambiente hasta los 526 °C. Una vez establecido el perfil térmico
generado, se procedié a dejar enfriar el horno hasta llegar a la temperatura
ambiente. La mufla exhibe un comportamiento cuadratico, sin embargo, el
coeficiente del término cuadratico es despreciable respecto al término lineal, por lo
gue puede tomarse como un comportamiento lineal.

Las muestras de tela se prepararon lavando una camiseta de 100% algodon,
blanca, nueva de paquete, durante treinta minutos en agua sin ningun tipo de

aditivos, tales como detergentes o suavizantes, con el fin de eliminar los almidones
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y otros compuestos utilizados en la fabrica para preparar los tejidos o planchar la
tela. La camiseta se cortd en muestras de diferentes formas geométricas,
(rectangulares, circulares) y de diversos tamafios, utilizando guantes de latex. Se
seleccionaron cinco muestras cuyas masas era aproximadamente entre 100 a 145
mg. Por otro lado, las muestras de madera de pino se prepararon cepillando una
tabla a una profundidad de 0.5 mm con un cepillo de carpintero. Con una navaja
se cortaron muestras de aproximadamente 1x1 cm, manipulandose de la misma
manera que las muestras de tela de algodon.

Se conectd un termopar para medir la temperatura del horno, y verificar su
correspondencia con el propio de la mufla, mientras que un segundo termopar se
introducia en la campana donde se encerrd la muestra. Cada termopar se conecto
a un multimetro con interfaz a PC. Se etiquetaron los termopares, multimetros,
interfaces y puertos, de tal manera que siempre fuera la misma configuracion del
sistema, uno, para medir la temperatura ambiente y el otro la temperatura de la

muestra (figura 2).

Figura 2 Arreglo experimental para medir y registro temperaturas.

El software de registro de datos se configurd para registrar datos cada segundo.
Se adquirieron 2987 datos de la temperatura de la muestra de algodon, mientras
gue de la temperatura del horno se obtuvieron 2990 datos.

3. Resultados

Las mediciones se realizaron en el laboratorio de Andalisis Cuantitativo del

Instituto Tecnolégico de Matamoros, donde se tiene el equipo listado en la seccidn
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anterior, bajo una temperatura ambiente promedio de 21 °C y una humedad
relativa promedio del 57.8%. Las muestras fueron obtenidas a partir de una
camiseta de algodon 100%, blanca, con forma rectangular de tamafnos
aproximados a 3x3 cm, con masas comprendidas entre los 100 a 145 mg, con
contenidos de humedad entre 6% y 11%.

Conforme se fue aumentando la temperatura del horno, se observaron varios
maximos y minimos locales en las temperaturas de la muestra. El primero que se
observa es un maximo de 55 °C en la muestra, ocurrido a los 80 °C del horno,
seguido de un minimo de 46 °C en la muestra a los 90 °C del ambiente. Segun la
literatura, este seria el proceso de secado, o remocién de humedad, que se daria
entre 30 °C a 105 °C. El segundo maximo se present6 a los 263 °C del horno, con
un valor de 150 °C en la temperatura de la muestra. Después de este punto el
ascenso de temperatura fue menos pronunciado y se observd que vuelve a
elevarse a partir de los 283 °C (~ 540 °F). Luego presento otro pico de 197 °C a
los 323 °C del horno. Por el comportamiento en esa parte de la curva, el
mecanismo de reaccion que tiene lugar se desarroll6 en el intervalo de temperatura
del horno entre 323 °C y 336 °C. Otro intervalo de temperaturas interesante se dio
cuando la temperatura del horno estaba entre 419 °C y 438 °C. Mientras, a partir
de los 520 °C se observo ya la primera ignicion del material y una ignicion sostenida
se observ6 aproximadamente en 540 °C (figura 3). Los intervalos anteriores son
de evolucion de volatiles. Si comparamos con los datos de Moltdé Berenguer (2007)
realizados en textiles se observan coincidencias.

Para validar los resultados obtenidos, se repitié la metodologia con hojuelas de
madera de pino, debido a la similitud de los componentes de la madera
(hemicelulosa, celulosa y lignina) con el algodon y a la literatura existente sobre el
tema (Lowden, 2013). Se presentan las gréficas de las temperaturas en las
hojuelas de madera comparadas contra la temperatura del horno (figura 4).

La diferencia de la forma de la grafica puede deberse a diversos factores, como
diferencias de humedad y componentes en la madera. Aqui se observaron puntos
criticos en los rangos de temperatura de 80 °C a 150 °C, de 340 °C a 380 °C y en
el Intervalo 520 °C a 640 °C.
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Figura 3 Comportamiento de la temperatura: tela de algodon contra el horno.
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Figura 4 Comparacion de la temperatura: hojuelas de madera contra el horno.

Finalmente, mediante andlisis termogravimétricos, (TGA’s, por sus siglas en
inglés), los cuales son estudios sobre cambio de masa de un material conforme
cambia su temperatura, realizados a tres muestras de tela de algodén con
atmésfera estética de aire en el Centro de Investigacion de Materiales Avanzados,
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Campus Monterrey (CIMAV Monterrey), conducidos mediante las siguientes
especificaciones:
La determinacion se llevo a cabo en un analizador termogravimétrico (TGA) con
calorimetria de barrido diferencial (DSC) simultdneo de la marca TA Instruments,
modelo SDT Q600, en las siguientes condiciones:
e Rampa de calentamiento a 5 °C/min de temperatura ambiente hasta 650 °C
e Empleo de crisoles de alumina de 90 pL.
e La muestra se calibré con metal Indio, de acuerdo a la norma E 794 “Melting
Crystallization Temperatures by Thermal Analysis”.

Se observé que las muestras Nam. 1, 2 y 3 presentan dos pérdidas de porcentaje
en peso de 275 a 375 °C y de 390 a 490 °C (figura 5).

Muestra 1

Masa mg
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Muestra 3
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Figura 5 TGA de 3 muestras de tela de algodén en atmdsfera estatica de aire.

4. Discusion

Los materiales celulésicos, como el algodén y la madera, al ser calentados,
presentan varios mecanismos de reaccion, manifestados mediante evoluciones en
compuestos volatiles, que, en presencia de oxigeno, reaccionan exotérmicamente.
Esa manifestacion exotérmica sirve para determinar los rangos de temperatura en

gue se producen los diferentes mecanismos de reaccion.
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La diferencia de los comportamientos exhibidos en las gréaficas puede deberse a
variaciones en la rampa de temperatura, lo mismo que a una deficiencia de
purgado de gases entre un experimento, o también a la diferencia de la estructura
molecular de la muestra, especialmente en la madera, en virtud de que puede
poseer diferentes formas de los anillos o de las fibras que la componen, mayor
concentracion de algin compuesto como aceites, etc.

Las aproximaciones de los resultados obtenidos con los termopares resulta
satisfactoria y suficiente para considerarse validos, por lo que esta metodologia
puede utilizarse como una alternativa para analisis iniciales o de caracter general
gue no requieran de un conocimiento a fondo sobre los mecanismos de reaccion
ocurrentes en este tipo de procesos, toda vez que los puntos criticos encontrados
coinciden en los rangos donde se desarrollan los diferentes mecanismos de
reaccién, mismos que presentan una concordancia aceptable con aquellos
encontrados en literatura sobre estudios de pirolisis y combustién, realizados a
materiales celuldsicos. Como es el caso de disefio de secadoras de ropa, cuyo
ambiente es propicio para que pueda presentarse una combustiébn espontanea,

debido al rango de temperaturas que emplea.
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