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Abstract

Las muestras que deben someterse a ensayos
fisicos, necesitan de un acondicionado previo
en una atmosfera controlada durante un tiempo
antes de efectuar los ensayos.

El principal objetivo de este trabajo es estudiar
la relacidn entre las variaciones en el contenido
de humedad de unas muestras higroscopicas y
las variaciones de la humedad en un entorno
controlado, y seleccionar el material
higroscpico mas sensible a las variaciones de
humedad que permitan desarrollar un nuevo
método gravimétrico de medida de la humedad
relativa.
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1. Introduccién

Las muestras de cuero que deben someterse a
ensayos fisicos, requieren de un acondicionado
previo en una atmosfera Standard durante un
cierto tiempo antes de efectuar el ensayo. De
acuerdo con la Norma ISO 554-1976 las
condiciones recomendadas son una
temperatura de 23£2°C y una humedad relativa
de 50+5%, aunque se admiten los valores
alternativos de 20+2°C y humedad relativa de
65+5%. Las dos posibilidades se identifican
como 23/50 y 20/65 en la Norma IUP 3.

Las condiciones estandar de humedad relativa
y temperatura en un laboratorio se consiguen
con la circulacion forzada de aire que circula a
través de una unidad de climatizacion que lo
ajusta a las condiciones estandar. La unidad de
climatizacion ~ contiene  elementos  de
calefaccion/refrigeracion  para regular la
temperatura del aire y de vaporizacion/secado
para regular su humedad relativa.

Cuando se producen cambios repentinos de
humedad y temperatura del aire exterior, la
unidad climatica es forzada a compensar estas
variaciones exteriores para mantener la
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humedad y temperatura de la sala dentro de las
condiciones estandar. Si en la variacion de las
condiciones del aire exterior han concurrido
una bajada brusca de temperatura y un
incremento de humedad, la unidad de
climatizacion debe compensar las variaciones
con la actuacién simultanea del elemento
calefactor para compensar la bajada de
temperatura y del elemento de secado para
llevar la humedad a las condiciones estandar.
Como el secado se efectla por bajada de
temperatura, en una situaciébn como ésta,
entran en competencia la necesidad de
aumentar la temperatura y de eliminar
humedad del aire. Aungue los controladores
autométicos de humedad y temperatura se
hayan fijado a las condiciones estandar, la
concurrencia de estas dos acciones inducen, a
veces, desviaciones de humedad relativa
superiores al 10 % vy desviaciones de
temperatura superiores a 2°C, sobrepasando los
limites de tolerancia, cuando se registran con
sensores de humedad y temperatura acoplados
a un registrador de datos (data logger).

Los valores de humedad relativa del ambiente
registrados por el data logger, difieren de los
valores de humedad obtenidos a través del
contenido de humedad de muestras de cuero
calibradas determinados por pesada.

Las discrepancias entre los valores de
humedad relativa proporcionados por el sensor
de humedad acoplado al data logger y los
proporcionados gravimétricamente por las
muestras higroscépicas calibradas, pueden
atribuirse  al proceso  cinético de
absorcion/desorcion de humedad de la muestra
que siempre se produce con un desfase
respecto a las condiciones exteriores de
humedad (1). Un cambio repentino de la
humedad exterior que supere los limites de
tolerancia induce una difusion de humedad
entre la muestra y el entorno ocasionando una
variacion gradual de masa en el contenido de
humedad hasta alcanzar el equilibrio.

Aunque las variaciones exteriores de humedad
superen los limites de tolerancia, la cinética del
proceso de sorcién y desorcion de humedad en
la muestra para alcanzar el equilibrio, se
consigue con el tiempo y provoca que las
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variaciones de contenido de humedad de la
muestra se encuentren dentro de los limites de
tolerancia.

La precision en la medida de la humedad

relativa basada en una determinacién
gravimétrica del contenido de humedad
utilizando  muestras  higroscépicas  esta

influenciada por el fendbmeno de histéresis (2).

El principal objetivo de este trabajo es estudiar
la relacion entre las variaciones en el contenido
de humedad de muestras higroscopicas y las
variaciones de la humedad en un laboratorio de
ensayo, para seleccionar el  material
higroscépico con respuesta mas sensible a las
variaciones de humedad del entorno que
permitan desarrollar un nuevo método
gravimétrico de medida de la humedad
relativa.

2. Materiales y método

La variacion del contenido de humedad de
diversos materiales higroscopicos tales como
algodon, cafiamo, fibrillas muy cortas de
celulosa para papel, lana y cuero se ha
determinado gravimétricamente, y se ha
relacionado con la variacion de la humedad
relativa del entorno que, al no estar controlado,
seguia la evolucién de las condiciones
climéticas exteriores a lo largo de diferentes
periodos de tiempo. La relacion entre las
variaciones de la humedad relativa ambiental y
los cambios en el contenido de humedad de las
muestras, ha permitido seleccionar los
materiales higroscépicos que responde con
mayor intensidad a los cambios observados en
las condiciones ambientales, es decir, aquellos
gue experimentan las mayores diferencias en
sorcion 'y desorcién. Por consiguiente el
estudio se prosiguié con lana, cuero y cuero
tratado con tensioactivos.

Las muestras de lana, cuero y cuero tratado
con tensioactivos se sometieron a ensayos de
sorcion/desorcion en atmdsfera controlada con
humedades relativas entre el 30 y el 70%. La
histéresis en el contenido de humedad de las
muestras se ha determinado midiendo la
absorcion y la desorcion de humedad en lana,
cuero y cuero tratado con tensioactivo aniénico
utilizando el analizador de sorcion DVS
Q5000 de TA Instruments. La masa de las
muestras oscilé entre 20 y 25 mg.

Procedimiento:
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1) Muestras acondicionadas en atmosfera
estandar 23/50 se preestabilizan en la cdmara

DVS a 23°C y 50% de humedad relativa.
cuando la variacion de masa es inferior a 0.02
% durante 10 minutos, la etapa se da por
finalizada

2) Etapa de sorcién: la muestra
previamente estabilizada a una humedad
relativa de 50 % se somete a una etapa de
sorcion al 70% de humedad relativa. Cuando la
variacion de masa es inferior a 0.02% durante
10 minutos, la etapa se da por finalizada.

3) Etapa de desorcion: la muestra
estabilizada a la humedad relativa del 70% se
somete a una etapa de desorcion al 30% de
humedad relativa. Cuando la variacion de masa
es inferior a 0.02% durante 10 minutos, la
etapa se da por finalizada.

4) Etapa de sorcion: la muestra se somete
a ensayos de sorcion en la que humedad
relativa aumenta progresivamente del 30% al
70% en saltos del 10% de humedad relativa y
cuando la variacion de masa es inferior a
0.02% durante 10 minutos, la etapa se da por
finalizada.

5) Etapa de desorcion: la muestra
estabilizada previamente al 70% de humedad
relativa se somete a ensayos de desorcién hasta
el 30% en saltos del 10% de humedad relativa.

3. Resultados y discusion

La determinacion gravimétrica del contenido
de humedad en % de diferentes muestras de
acuerdo con las variaciones de humedad
relativa medidas mediante un sensor de
humedad relativa conectado a un data logger
mostré que la lana (2) y el cuero (3) son las
muestras con mayor variacion en el contenido
de humedad por unidad de humedad relativa.
Las variaciones en el contenido de humedad de
lana y cuero fueron respectivamente dos y tres
veces mayores que las variaciones en las
muestras celuldsicas.
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se someten a variaciones ciclicas de humedad
relativa entre 30 y 70% permite determinar el
material mas adecuado para ser utilizado como
sensor en el nuevo procedimiento gravimétrico
de determinacion de la humedad relativa. Los
autores han estudiado la influencia de la
aplicacion de tensioactivos en polvo de piel en
la reduccién de la histéresis (2). La Figura 2
presenta los resultados cuando se efectuaron
ensayos de sorcion/desorcion de humedad
sobre dos muestras diferentes de polvo de piel
entre 0 y 100 de humedad relativa (actividad
de agua aw entre O y 1).

exponenciales en paralelo PEK en sorcion y
desorcion desarrollado por R. Kohler y otros
(4), se estimaron los valores de humedad en el
equilibrio que resultarian para la lana, el cuero
y el cuero tratado con un tensioactivo al final
de cada etapa de sorcidn/desorcion entre 30 y
70 % de humedad relativa en las etapas 4 y 5
del procedimiento de medicion. Manich y otros
(1) presenta el procedimiento de célculo de
estos valores utilizando regresion no lineal.
Los contenidos de humedad en el equilibrio al
final de cada etapa para los materiales
estudiados se muestran en la Tabla 1.
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Figura 2: Variacién en contenido de humedad. Contenido de humedad de polvo de piel liofilizado (B) y polvo
de piel tratado con tensioactivo (C) de acuerdo con la humedad relativa expresada como actividad de agua.

Tabla 1. Contenido de humedad de lana, cuero y cuero tratado con tensioactivos (%sobre peso seco) en el equilibrio en
funcion de la humedad relativa en los ensayos de sorcion y desorcion.

Etapas de sorcion de 30 a 70% HR Etapas de desorcion de 70 a 30% HR
Muestra Valor HR HR HR HR Valor HR HR HR HR
inicial 40% 50% 60% 70% inicial 60% 50% 40% 30%
Lana 8.05 9.03 10.01 10.98 12.23 12.18 11.32 10.40 9.34 8.02
Cuero 12.85 14.04 15.02 15.93 17.30 17.21 16.17 15.18 | 14.16 12.71
Cuero/tens. 13.53 14.33 15.00 15.66 16.40 16.35 15.75 15.13 | 14.43 13.49
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Estimacion de la humedad ambiental a partir
del contenido de humedad de la muestra

Se han realizado un analisis de regresion entre
el contenido de humedad (%sobre peso seco)
de las muestras y la humedad relativa del
entorno. EI modelo que da mejores resultados
es el modelo exponencial que proporciona los
valores méas elevados del coeficiente de
determinacion:

HR(%) = EXP(a - b/X), siendo X el contenido
de humedad de la muestra (% sobre peso seco)

La Tabla 2 presenta los coeficientes a y b de
las ecuaciones de prediccion de la humedad
relativa HR(%) en funcién del contenido de
humedad de la muestra X(% sobre peso seco),
los coeficientes de determinacion R?2
(expresados en %) y el error estandar de la
estimacion (raiz cuadrada de la variancia
residual) que se corresponde con la desviacion
estandar de la HR estimada por el modelo. En
el error estandar se incluye es efecto de la
histéresis. También se da la magnitud del
intervalo de confianza al 50% de humedad
relativa con un nivel de probabilidad del 95%.

La Figura 3 presenta las ecuaciones de
prediccion de la humedad relativa con el
intervalo de confianza al 95% en funcion de
las tres muestras utilizadas. Cabe destacar que
las muestras que dan mayor precisién en la
estimacion de la humedad relativa son las de
cuero y, entre ellas, a pesar de presentar una
menor variacion en el contenido de humedad
entre los extremos, la muestra tratada con
tensioactivos es la de mayor precision que se
explica por la menor histéresis que presenta.
Los intervalos de confianza al 95 % de
probabilidad, nos indican los limites entre los
gue se puede encontrar la humedad relativa del
entorno que, con las muestras calibradas
presentan una variacion que no supera +1%.

Tabla 2: Coeficientes de regresion a y b del modelo de
prediccion de la HR (%) en funcion del contenido de
humedad de la muestra X(% sobre peso seco),
coeficientes de determinacion R2, error estdndar de la
estimacion E e intervalos de confianza al 95% (CI95) a
un 50% de humedad relativa.

Muestra a b R2 E Cl95
Lana 5.87 | 19.91 | 99.11 | 0.032 | +0.097
Cuero 6.72 | 42.49 | 99.53 | 0.023 | #0.070

Cuerof/tens. 8.28 | 65.94 | 99.74 | 0.017 | £0.052
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Figura 3: Prediccion de la humedad relativa en
funcion del contenido de humedad de las muestras
en % sobre peso seco incluyendo los intervalos de
confianza del 95 %

4. Conclusiones

Los materiales higroscépicos, en particular el
cuero, son especialmente sensibles a las
variaciones de humedad relativa del entorno.
Esto hace que sean adecuados para el
desarrollo de un nuevo método de
determinacién gravimétrica de la humedad
relativa para el control de este pardmetro en un
laboratorio en condiciones estandar.

La determinacién de la humedad ambiental a
través de la determinacion directa del
contenido de humedad de muestras de cuero
calibradas, permite conseguir una estimacion
mas exacta de las condiciones de humedad de
las muestras a ensayar. Asi se evita el sesgo
que puede se puede producir cuando se anota
la humedad existente en el momento del
ensayo utilizando un sensor estandar de
humedad ambiental.

La exactitud del método propuesto para la
prediccion de la humedad relativa puede ser
superior a +1% cuando se usa en laboratorios
con condiciones ambientales controladas. Se
estd considerando la optimizacion de
tratamientos del cuero con tensioactivos, para
reducir todavia més el fendmeno de histéresis
y aumentar la precision de los resultados.
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