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Caracterización de microencapsulados aplicados 
sobre materiales  textiles  
 

La aplicación de microencapsulados a los textiles no es una aplicación 
que esté tan extendida como en otros campos, como puedan ser las industrias 
farmacéuticas, agroalimentarias y cosméticas. Los microencapsulados son una 
nueva forma de obtener acabados textiles que resultan de la aplicación  sobre 
los tejidos de estos productos lo  que proporciona “acabados no 
convencionales”. La microencapsulación ha permitido la obtención de tejidos 
con fragancias y perfumes resistentes a los lavados. 
 

Los microencapsulados para aplicaciones textiles, a diferencia de las 
utilizadas en farmacia, no necesitan  membranas solubles, salvo excepciones, 
ya que los principios activos de los núcleos de las microcápsulas, se liberan  
por rotura de la cápsula, o por  permeabilidad de la misma; esto supone una 
diferencia importante con el resto de fabricaciones de microcápsulas, así como 
en las características de los polímeros a utilizar para las membranas, lo que 
nos proporciona un motivo de estudio.  

 
 El uso continuado, de tejidos con microencapsulados conteniendo  una 
materia activa cuyo efecto se manifiesta por rotura de algunas capsulas, 
evidentemente, genera una degradación y una pérdida del efecto transmitido  y 
será todavía mayor,  si se le suman los efectos de  los mantenimientos. 
 
 En este trabajo se ha determinado la degradación de las microcápsulas 
(sobre tejidos),  en función del uso y el mantenimiento. Para ello se han 
preparado tejidos con concentraciones variables de una mismo producto 
(aroma microencapsulado) y sometido a diferentes ensayos. En la aplicación 
de los microencapsulados sobre los textiles, se han realizado ensayos, 
exclusivamente por impregnación, puesto que es el procedimiento que mejores 
resultados nos ha proporcionado. 
 
 Como trabajo previo se han analizado las características de los 
productos microencapsulados comerciales, determinando el tamaño medio de 
las microcápsulas, la cantidad de materia activa por eliminación de agua, su 
comportamiento térmico mediante calorimetría diferencial de barrido  (DSC), y 
análisis termogravimétrico (TGA).  Todo esto datos nos han proporcionado 
informaciones sobre la microcápsulas que se han usado para su 
caracterización una vez depositadas sobre los tejidos. 
 
 Los tejidos con microcápsulas, se han estudiado usando dos técnicas 
instrumentales, la Espectroscopia  Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 
que permite identificar los principales grupos funcionales presentes en un 
producto, y la Microscopia Electrónica de Barrido (SEM), junto con otros 
métodos alternativos como la deconvolución de bandas de los espectros. 



  

 Mediante todos los ensayos anteriores y los análisis de las 
microcápsulas realizados, se ha establecido un protocolo  de actuación, 
para la valoración de tejidos. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



  

Characterization of textile materials with 
microcapsules. 
 
 
 Commercial products based on microencapsulated are very extended 
on some industries such as food, pharmacy, etc. Microencapsulated products 
are considered as a new finishing product that can be applied on fabrics. When 
they are used on textile products, it is know as a non conventional finishing 
product. These makes possible to obtain some fabrics with different flavours 
and resistant to washing cycles. 
 
 Microencapsulated products for textile fabrics are different from the 
ones applied on pharmacy. Textile ones do not need soluble membranes, 
because usually active compounds go outside the microcapsule when 
membrane is broken. Indeed, because of that, production systems to obtain 
microcapsules are different from the conventional ones. 
 
 When a fabric with microcapsules is being used, some microcapsules 
are broken and their effect goes out. Moreover, when fabrics are rubbed or 
washed, more microcapsules are broken. 
 
 The aim of that work is to evaluate the degradation that microcapsules 
suffer when used and washed. Indeed, different fabrics have been prepared 
with microcapsules, evaluating the influence of the system used, and bath 
exhaust versus padding. Padding offered a higher efficiency so that different 
concentrations were studied and after that, these fabrics with microcapsules 
have been washed and rubbed previously to be characterised. 
 
 To begin with, materials have been studied and characterised, 
evaluating parameters such as particle size, active material, and thermal 
behaviour. Information from materials study defines the kind of study to do 
when applied on fabrics. 
 
 Basically, fabrics have been analysed by two instrumental methods, 
Fourier Transformed Infra Red (FTIR), in order to characterise chemical groups 
on the fabric, and Scanning Electronic Microscopy (SEM), moreover alternative 
methods have been applied to obtain results such as deconvolution of spectra. 
 
 As a result of the analysis and the study of the results, a systematic has 
been proposed to analyse that kind of fabrics.  
 
 

 
 
 

 



  

Caracterització De Microencapsulats Aplicats A 
Materials Tèxtils 
 
 L’ aplicació de microencapsulats als tèxtils no es una aplicació tan 
estesa com ho és en altres indústries com l’agroalimentaria, la farmacèutica o 
la cosmètica. Els microencapsulats conseguixen obtenir acabats tèxtils que 
resulten d’aplicar  als teixits aquestos  productes, cosa que ens  dona “acabats 
no convencionals” i ens ha permès per exemple obtenir  teixits  amb olors y 
fragàncies resistents al llavat. 
 
 Els microencapsulats per a aplicacions tèxtils, en diferencia dels que 
s’utilitzen en farmàcia, no necessiten membranes solubles, llevat d’algun, 
perquè els principis actius del nucli de la microcàpsula s’allibera  per 
permeabilitat  o per trencament de la càpsula; Aquesta és la diferencia més 
important  respecte de la resta de fabricacions- aplicacions de  microcàpsules, 
així com les característiques dels polímeres a utilitzar per a les membranes. el 
que ens dóna un nou motiu per estudiar lo 
 
 L’ús continuat de teixits amb microencapsulats que tenen una matèria 
activa l’efecte de la qual es manifesta per trencament d’algunes càpsules, 
evidentment, genera una degradació i una pèrdua de l’efecte transmès, i més 
encara si li sumem els efectes de manteniment. 
 
 En aquest treball s’ha determinat la degradació de les microcàpsules 
sobre teixits en funció de l’ús y manteniment. Per tant, s’han preparat teixits 
amb concentracions variables d’un mateix producte (aroma microencapsulat) i 
sotmès a diferents assajo. En la aplicació dels microencapsulats sobre els 
tèxtils , s’han fet assajo exclusivament per impregnació ja que és el 
procediment que ens ha donat millors resultats. 
 
 Com a treball previ s’han establert característiques dels productes 
microencapsulats comercials, determinant el tamany mig de les microcàpsules, 
la quantitat de matèria activa per eliminació d’aigua i el seu comportament 
tèrmic  per mig de calorimetria diferencial de barrido (DSC) i anàlisi 
termogravimetrico(TGA).Aquests resultats ens donen informacions sobre el 
tipus de microcápsules que s’han utilitzat per la seua caracterització  ja 
dipositades amb els teixits. 
 
 Els teixits s’han estudiat usant dues tècniques analítiques, la 
Espectroscopia  Infrarroja por Transformada de Fourier(FTIR) que és una 
tècnica que permet identificar els  principals grups químics presents en el 
producte i per mig de Microscopia Electronica de Barrido (SEM) 
 
 Mitjançant els assajos anteriors i les anàlisi de les microcàpsules 
realitzats, s’ha programat un protocol d’actuació.  
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1.- INTRODUCCIÓN 
 

La investigación farmacéutica   lleva más de 30 años produciendo 
microesferas y  microcápsulas [21, 22, 34, 200, 201, 202] como forma de 
introducir los fármacos en el organismo. La definición más simple de 
microcápsula es la de un contenedor microscópico, formado por una membrana 
externa y un núcleo interno. Las membranas externas de las microcápsulas son 
el contenedor y el empaquetado de transporte, y también son el sistema 
protector de la materia activa.  

  
Generalmente, las microcápsulas, actúan por disolución del polímero 

externo  en el medio y liberan el principio activo [20, 315, 34, 83, 84]. La mayor 
o menor resistencia del polímero de membrana, hace que el fármaco se 
distribuya con mayor o menor rapidez. En las revistas científicas de farmacia,  
existen muchísimos estudios sobre la utilización de polímeros biodegradables 
utilizados como membrana para materias activas de productos farmacéuticos e 
incluso también células vivas [311, 312, 313, 316]. 
 
 Otra industria, también pionera en el empleo de la microcápsulas es la 
agroalimentaria, que ha encapsulado productos empleados como aditivos, 
ingredientes funcionales de los alimentos como agentes hinchantes levaduras 
[172], enzimas [344], almidones [348], conservantes tipo sales o ácidos 
tartáricos o cítrico, y vitaminas,  aromas y especias [346, 347, 349]. La 
encapsulación de líquidos como el aceite de pescado (Salmón. Bacalao, etc.) 
[224], se ha generalizado dentro de las tendencias alimenticias de incorporar 
ácidos grasos insaturados como componente normal en algunos alimentos. 
Productos sólidos como los almidones de patata [134] se han encapsulado 
para mejorar su conservación. Y por último potenciadores del sabor y del olor 
[171] en helados y gomas de mascar. 
 
 La aplicación de microencapsulados al textil no está tan extendida 
como en otros campos, como puedan ser las industrias farmacéuticas, 
agroalimentarias y  cosméticas. Los microencapsulados son una nueva forma 
de obtener acabados textiles [1, 2, 12]  que resultan de la aplicación  sobre los 
tejidos de estos productos lo  que proporciona “acabados no convencionales”. 
Las microcápsulas, son “nuevos materiales”, (o pertenecen a los denominados 
materiales activos) formados por una membrana externa y un núcleo, su capa 
externa está compuesta por materiales poliméricos, y  su núcleo  interior 
contienen la materia activa. La función de la membrana es la de contener y 
proteger  durante el transporte, aplicación, o agentes externos, la materia activa 
que constituye el acabado.  
 
  En la bibliografía sobre la fabricación de microcápsulas en la industria 
farmacéutica se describen una gran variedad de productos utilizados como 
membranas, como alginatos y derivados [23, 24], 26] chitosan-alginato [36], 
sulfato de celulosa, otros polisacáridos más o menos complejos (Agar-agar, 
derivados de almidón [28]), así como ácido poliláctico [80, 82],  y ácido glicólico 
[81, 84, 85], y otros polímeros como Alcohol de polivinilo (PVA), o  
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Polietilenglicol (PEG) [25, 89] y combinaciones de éste con muchos otros 
compuestos.  
 
 Los cosméticos son productos que habitualmente están unidos a los 
fármacos y las investigaciones con ellos, pertenecen  a la industria 
farmacéutica. [325, 181]. Existen gran número de estudios sobre la 
encapsulación de productos como colágenos [321, 322],  sueros o liposomas. 
  

Las primeras aplicaciones  en la industria textil, fueron  los colorantes 
dispersos microencapsulados, [1, 2, 12], como forma de presentación del 
colorante en  polvo [155, 157], aunque la aplicación que en este momento es 
más popular o conocida es la de los   Materiales de Cambio de Fase,  PCM. 
Estos materiales aprovechan el calor cedido o absorbido en su paso de sólidos 
a líquidos y viceversa. La Triangle Research and Development Corporation, 
[137, 138], fue la primera en desarrollar estos productos, y la NASA [2] la 
primera en aplicarlos a los trajes de los astronautas para los paseos 
espaciales. Posteriormente ha sido la firma  Outlast Technologies, la que ha 
comercializado el producto.  

 
Los PCM consisten en parafinas, (Hidrocarburos saturados de 17-20 

átomos de carbono, n-Alcanos) microencapsuladas [110,118, 121, 130, 131]  
que se sitúan en el interior de las prendas, y absorben el calor humano dando 
sensación de frescor,  o por el contrario proporcionan calor cuando la 
temperatura corporal está por debajo de su punto de fusión, transfiriendo el 
calor almacenado. 
  

Han aparecido recientemente, fibras [1, 2] con microencapsulados  
para aplicaciones textiles, en las que los PCM están incorporados en su interior 
de forma permanente. En algunos casos se está combinando con otros 
materiales semipermeables para obtener tejidos de protección transpirables. 

 
La microencapsulación ha permitido la obtención de fragancias [1, 2]  y 

perfumes resistentes a los lavados [175, 176]. Los microencapsulados, no 
necesitan  membranas solubles [175], salvo excepciones, ya que los principios 
activos de los núcleos de las microcápsulas, se liberan  por rotura de la 
cápsula, o por  permeabilidad de la misma, esto supone una diferencia 
importante con el resto de fabricaciones de microcápsulas, así como en las 
características de los polímeros a utilizar para las membranas, lo que nos 
proporciona un motivo de estudio.  
 

Junto con los aromas, se están encapsulando productos como 
repelentes de insectos [170, 181], antibacterias, antiácaros, y otros curiosos 
como la patente para aplicar un retardante del vello sobre las medias de 
señora. [5], microcápsulas con hidratantes y reafirmantes de piel [13, 14], 
productos de origen cosmético y que cumplen su función cuando se incorporan 
a las prendas textiles. 
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 La posibilidad de obtener textiles que cambien de color con la humedad 
o con la temperatura corporal o por acción de la luz, que denominamos 
sistemas policrómicos, termocrómicos o fotocrómicos [2, 150, 151, 155],   
constituye un apartado más de los microencapsulados, ya que cuando están en 
la microcápsula, permite proteger todo un conjunto de productos químicos que 
juntos proporcionan el efecto deseado y que microencapsulados son un 
sistema cerrado y protegido. Para obtener un sistema coloreado con capacidad 
de cambio se requiere un colorante que disponga de dos formas en equilibrio, 
que  por la acción de la radiación ultravioleta, o por la acción del cambio de pH 
o por la adición de un electrón.  
 
 También se han mostrado muy útiles las microcápsulas con productos 
ignífugos, sobre todo en el caso de productos solubles en agua, que la estar 
microencapsulados, están aislados del exterior, lo que  permite el lavado del 
textil sin que se modifiquen sus propiedades. [160 -164].  
 
 
 
1.1.- LAS  MICROCÁPSULAS 
 
 La utilización de las microcápsulas en los procesos de acabado textil, 
[1, 2, 4, 12], constituye una de las aplicaciones  que mayor potencial y 
perspectivas ofrece. La microencapsulación permite transformar sustancias 
liquidas en sólidos, o envolver sólidos y protegerlos del exterior,  lo que permite 
en el caso de los textiles añadir estas sustancias que permanecerán  durante  
un periodo de tiempo superior al que normalmente cabría esperar si no 
estuvieran encapsuladas. 
 

Las microcápsulas y nanocápsulas son pequeñísimas partículas de 
material envueltas en otro material, este segundo forma una película fina que 
recubre al primero, aislándolo  y protegiéndolo del entorno. La industria de 
fabricación de estos productos distingue entre microcápsulas, micropartículas y 
microesferas, atendiendo a la forma y estructura producidas. Las 
micropartículas pueden tener cualquier  contorno o perfil, mientras que las 
microcápsulas  y microesferas adoptan casi siempre forma esférica. Las 
microesferas no presentan la estructura característica de núcleo y membrana, 
su forma esférica esta formada por la mezcla de los dos materiales, uno actúa 
de soporte y el otro es la materia activa,  
 
 En la figura 1.1 se muestra una microfotografía de un producto 
microencapsulado utilizado en este trabajo, junto con un esquema de las 
microcápsulas esféricas. 
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Figura 1.1. Estructura  de las microcápsulas. Microfotografia de los laboratorios del DITEXPA de 
microcápsulas de emulsión 
 

 
Las formas de las microcápsulas [1] es diversa, pero lo importante es el 

diseño para liberar su contenido y la forma en que lo liberen. Las formas 
dependen principalmente de las características físicas de la fase interna.  

 
Cuando es un sólido su forma es irregular pero si es un líquido, la 

cápsula  adopta una forma esférica en cuyo interior queda una gota. Si se 
utiliza una emulsión puede resultar que una cápsula contenga un o varias 
gotitas formando un núcleo múltiple. 

 
La industria farmacéutica define como microesferas a las 

microcápsulas, tipo matrix en el que la concentración de la superficie es la 
misma que en el interior de la cápsula. 

 
En la figura 1.2 se muestra un esquema de algunas de las posibles 

formas de las microcápsulas. 
 

ESTRUCTURA DE LAS 
MICROCÁPSULAS

MEMBRANAMEMBRANA

FASE EXTERNAFASE EXTERNA

NNÚÚCLEO CON CLEO CON 
MATERIAS ACTIVASMATERIAS ACTIVAS

FASE INTERNAFASE INTERNA
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MICROCÁPSULAS    Y    MICROESFERAS

MULTINÚCLEOS FORMA IRREGULAR           MULTINÚCLEOS

ESFERA 
SIMPLE

MULTINUCLEO
FORMA 
IRREGULAR

NUCLEO TIPO 
MATRIX

MICROCÁPSULAS Y MICROESFERAS

 
 
Figura 1.2. Formas de las microcápsulas. [1] 

 
La idea de incluir como materias activas,  acabados funcionales de los 

textiles a las microcápsulas [1, 2, 5, 9, 10, 12] tiene como finalidad el preservar 
estas materias activas del exterior, y que solo se  permita una liberación 
controlada o gradual cuando interese.  
 

El contenido de las microcápsulas puede ser liberado de muchas 
formas, dependiendo de las características de las paredes de la cápsula,  La 
materia activa se libera por estímulos físicos por ejemplo por presión, fricción, o 
por estímulos químicos,  disolución de la pared, biodegradación, o por un 
estímulo térmico, el aumento de temperatura por difusión a través de la pared. 
 

La posibilidad de tamaños de microcápsulas es enorme con una 
dispersión de diámetros entre 2 y 2000 µm. El tamaño de las membranas oscila 
entre 0’5-150 µm de finura. El núcleo constituye entre el 20 al 95% de la masa 
total.  
 
1.2.- OBTENCIÓN DE MICROCÁPSULAS. 
 

Muchas y muy variadas son las técnicas [225, 222, 240], de obtención 
de microcápsulas, la elección se realiza dependiendo de las características de 
la materia activa que se desea encapsular  y del tipo de material polimérico que 
se use como membrana.  

Los laboratorios farmacéuticos, distinguen entre la obtención de 
microcápsulas y la obtención de microesferas, [149, 240, 200, 225, 230], que 
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1ª DISPERSIÓN DE LA MATERIA ACTIVA

DISOLUCIÓN O DISPERSIÓN  O 
EMULSIÓN      

PULVERIZADO 
SPRAYING 

 3ª ESTABILIZACIÓN
SOLIDIFICACIÓN    GELIFICACIÓN 
EVAPORACIÓN      POLIMERIZACIÓN

LÍQUIDOS SÓLIDOS 

AGLOMERACIÓN 
RECUBRIMIENTO 
FUNDIDO 

SOLIDIFICACIÓN  
 COALESCENCIA 

MATERIA ACTIVA 

2ª TECNICAS 
LECHO 
FLUIDIZADO 

denominan tipo “matrix” ya que no existe diferencia entre la composición del 
núcleo y de la membrana estando la materia activa soportada íntimamente por 
un polímero, como por ejemplo ácido poliláctico combinado con gelatina [80], 
con chitosan [34, 40, 36], alginatos, [21, 23].  

 
Una primera clasificación atiende al estado que presenta la materia 

activa, o SÓLIDA o LÍQUIDA, la cual se incorpora a una disolución, dispersión 
o emulsión, sobre la cual se aplica un método de formación de gotas que 
originan la microcápsulas [225]. En el esquema mostrado en la figura 1.3 se 
pueden observar tres fases.  

 
Figura 1.3.-Clasificación de métodos de obtención de microcápsulas 
 
En una primera fase se toma la materia activa y se forma una 

dispersión, o disolución mediante un vehículo temporal o permanente. La 
segunda fase consiste en la transformación de la dispersión o disolución en 
microcápsulas, en muchos casos por emulsión y finalmente se aplican técnicas 
de estabilización y endurecimiento de las membranas antes de la separación. 
 

Con la disolución, dispersión o emulsión de la materia activa [240], se 
forman pequeñas gotitas precursoras de las microcápsulas mediante las 
siguientes técnicas:  

• Métodos de agitación o mezclado. 
• Métodos de extrusión 
• Métodos de goteo 
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Los primeros son, la agitación a alta velocidad (stirring), y el mezclado, 
estático o  turbulento (static mixing). La extrusión de la materia a través de 
conductos muy estrechos o angostos también da lugar a la obtención de 
microcápsulas, estos métodos son, extrusión simple (single path), canales 
múltiples (multi channel), métodos de membrana,  Shirasu Porous Glass 
(SPG). 

 
 Existen sistemas que actúan sobre una corriente  líquida formando 

pequeñas gotas (Dripping) como el jet cutter, disco rotativo, spinning disc 
boquilla magnética, generador electrostático. 

 
Una vez obtenidas las microcápsulas se requiere  la eliminación del 

disolvente, que en muchos casos da lugar al nombre del sistema, seguido del 
endurecimiento de la membrana. 

 
Otra clasificación de procesos de obtención de microcápsulas 

atendiendo a la naturaleza del proceso [250] sería la siguiente:  
 

1.- PROCESOS  FÍSICOS, como métodos de goteo (dropping), 
extrusión, pulverizado y secado (spray drying), secado por  enfriado (spray 
chilling-cooling), lecho fluidizado,  recubrimiento. etc. 
 

2.- PROCESOS FISICO-QUÍMICOS, como coacervación simple o 
compleja, atrapamiemto por liposomas.  
 

3.- PROCESOS QUÍMICOS, polimerización interfacial e inclusión 
molecular con ciclo dextrinas. 
 

Salvo alguna excepción de las técnicas de microencapsulación de las 
materias sólidas y de los procesos físicos,  muchos procesos  están basados 
en la formación de una emulsión, hasta el extremo que algunas clasificaciones  
sólo atienden a este tipo de proceso. 
 

Los procesos físicos están basados en sistemas muy técnicos de 
combinación de materias de forma que se fuerza al material de recubrimiento a 
formar un depósito sobre el material del núcleo, algunos tienen su inicio en la 
formación de una emulsión por agitación.  
 

Los procesos físico-químicos y algunos procesos químicos, están 
basados en interacciones de las macromoléculas y polímeros que constituyen 
las membranas y también utilizan de partida una emulsión. 
 

Muchos procesos de obtención de microcápsulas son discontinuos,  lo 
que se obtiene son lotes o partidas de microcápsulas que deben mantener las 
propiedades constantes. En el análisis de las microcápsulas, se estudian sus 
tamaños y la distribución de tamaños, las propiedades de la superficie, 
porcentaje de carga de materia activa, y  según el tipo de microcápsula se debe 
contemplar también la forma y velocidad de liberación del principio activo 



 Introducción a los microencapsulados 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
               19 

 
En las páginas siguientes se recopilan todos los métodos y técnicas de 

encapsulación, algunos  muy específicos y sólo utilizados en los laboratorios 
para pequeñas cantidades, junto con otros muy extendidos, como los de 
agitación (stirring) a alta velocidad, con los que generalmente se obtiene una 
emulsión. 
 
1.2.1.-TÉCNICAS DE EMULSIÓN 
 

Las técnicas de emulsión, son, a mi entender, las más sencillas y más 
extendidas para la obtención de microcápsulas. Algunos de los procesos 
descritos utilizan como partida una emulsión. Una emulsión es un tipo de 
coloide o estado coloidal en el que dos líquidos no miscibles se mezclan 
íntimamente de forma que las moléculas de una fase están rodeadas por las 
moléculas de las otra. 

 
 Los tipos de emulsión [225, 222, 224, 236, 239, 240],  usados en la 

preparación de microcápsulas, son agua/aceite, agua/aceite/agua, 
aceite/aceite, (en denominación inglesa o/w,  w/o/w  o/o) interpretando el 
concepto de aceite o lípido, como la fase orgánica. En la clasificación siguiente 
se distinguen entre fases líquidas aceitosas y pastosas mediante la 
denominación inglesa de  “Oil”  y “Spread” y las inclusiones de etanol  o de 
sólidos en las emulsiones.  

 

 
 
Figura 1.4.- Tipos de emulsiones para proporcionar microcápsulas. 

 

TIPOS DE EMULSIONES 
1.- Emulsión O/W 
Aceite 
Agua 

2.-Emulsión W/O             
Agua 
Aceite 

5.- Emulsión O1/W/O2 
Aceite 1 
Aceite 2 
Agua 

4.-Emulsión W1/O/W2 
Agua 1 
Aceite 
Agua 2 

7.- Emulsión E/O/W 
Etanol 
Aceite  
Agua 

8.- Dispersión S/O/W 
Agua 
Aceite 
Sólido 

3.-Pasta (Spread) O/W 
Lípido sólido 
Agua 

6.- Pasta (Spread) O1/W/O2 
Lípido Sólido 1 
Lípido Sólido 2 
Agua 
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En la figura 1.4 se muestran gráficamente las diferentes combinaciones  
de líquidos acuosos con líquidos orgánicos, que dan lugar a emulsiones  
 

Una vez obtenida la emulsión, se aplican diferentes sistemas para  
estabilizar, y separar microcápsulas. Normalmente se sigue alguna de las 
siguientes técnicas: como son evaporación total disolvente (a Presión 
atmosférica, a vacío, por calor, por frío, etc.) seguido de filtración, lavado, 
centrifugación, y secado.  En muchos casos estos procesos, deben su nombre 
a las técnicas de esta segunda fase, donde se separan [222]. 

 
Procesos y técnicas con origen en las emulsiones son: 
 

• EVAPORACIÓN – EXTRACCIÓN  [226, 203, 240] 
• FREEZE-DRYING [224]. 
• SPRAY DRYING [227, 231, 1, 177 174]. 
• SPRAY COOLING – CHILLING. [222, 1],  
• SPINNING DISC (Pulverización anular) [3, 222, 319, 252 ]  
• EXTRUSIÓN  [1, 222], 
• LECHO FLUIDIZADO [1, 222], 
• COACERVACIÓN [1, 3, 222, 243, 244, 245, 272, 275]. 

 
Las principales variables de las  emulsiones para obtener 

microcápsulas son:  
 

• Disolvente Orgánico (Puntos de Fusión y ebullición) 
• Emulsificante (Balance Hidrófilo  Lipófilo.) 
• Materia Activa (Solubilidad  Hidrófila Lipófila.) 
• Temperatura Evaporación Disolvente 
• Relación de Volúmenes 
• Estructura Y Peso Molecular del Polímero  
• Velocidad  de  Agitación  

 
Los disolventes más empleados son:  
 
• Agua 
• Acetona 
• Dimetilsulfóxido 
• Acetato De Etilo 
• Diclorometano 
• Cloroformo 
• Acetonitrilo 
• Mezclas (Diclorometano Con Metanol, Etanol, Propilenglicol) 
• Ciclohexano, Cicloctano 

 
Los polímeros [321, 225] más usados son:  
• Goma arábiga, Agar, Alginatos, Carrágeno 
• Almidón y derivados, Dextrinas 
• Carboximetil-celulosa, metil, etil nitro, acetil .celulosa 
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• Poliésteres (Acido p-DL-Láctico, ε-caprolactona, )  
• Melamina-formol y otros  derivados 
• Poliéter 

 
Algunos ejemplos de técnicas basadas en la emulsión.: se muestran en 

los  esquemas y figuras de las páginas siguientes.  
 

Ejemplo 1. Emulsión simple 
 
 Este método es ampliamente usado para la encapsulación de 
productos liposolubles y de fármacos, estos últimos mediante polímeros 
derivados del acido poliláctico. [215].  Las tres fases del proceso son, como se 
ha indicado en la introducción a las clasificaciones, primero la disolución de la 
materia activa en un disolvente, segunda la formación de la emulsión, y tercero 
estabilización de las microcápsulas formadas. 
 

 
 
Figura 1.5.- Obtención de microcápsulas por Emulsión  Evaporación del  Disolvente.[249] 
 

La materia activa se prepara con la fase orgánica, así como el polímero 
de membrana junto con una combinación de disolventes. 
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Evaporación total disolvente (a Presión atmosférica, vacío, calor,) 
filtración, centrifugación, lavado y secado 
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Los disolventes se seleccionan por su punto de ebullición, como en 
este caso, que el cloruro de metileno hierve a 40 º C y el Cloroformo a 61’2 º C. 
Los polímeros descritos en los trabajos farmacéuticos, usan derivados del 
ácido poliláctico y combinaciones con ácido glicólico. Entre otras 
características, el polímero de membrana y la materia activa, deben ser 
solubles al menos  en  uno de estos disolventes que constituyen la fase 
orgánica, que será la fase que quedará encerrada en las microcápsulas. 
 

La fase externa  acuosa se prepara con el tensioactivo, y los  
emulsionantes como  el Manitol o algún otro polisacárido, o el polietilenglicol, 
(PEG 3000). La  gelatina  es un buen emulsificante.  

 
Después se eliminan los disolventes por alguna de las técnicas de 

laboratorio,  como extracción a vacío, evaporación a presión atmosférica, 
seguido de lavado, filtración, centrifugación y secado para obtener las 
microcápsulas. 

 
Ejemplo 2.  Emulsión simple. 
 

El proceso inicial [330] es igual al anterior pero con una selección 
diferente de disolventes debido a la forma de operar con la emulsión. Este 
último paso da nombre al proceso, (Freeze drying) aunque el nombre sólo hace 
referencia a la forma de finalizar y refinar las microcápsulas 

 

 
 
Figura 1.6.- Obtención de microcápsulas por emulsión- freeze-drying [330] 
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La elección de los disolventes se hace siempre en función de las 
técnicas que se disponga para su eliminación (y recuperación), la solubilidad 
del polímero de membrana que se desea utilizar, y solubilidad de la materia 
activa. En el ejemplo 2, figura 1.6,  se toman dos disolventes que congelan a 
temperaturas próximas a las del ambiente, como son, el ciclohexano  y el 
ciclooctano. Respectivamente 6’5 ºC y 14’3ºC. 

 
La concentración de microcápsulas y la eliminación de los disolventes 

se realiza por sucesivos enfriados hasta  -35º C (bajo cero) seguido de 
calentamiento suave hasta 50º C. Este proceso final de purificación da nombre 
a todo método. 
 

También se han diseñado procesos que utilizan doble emulsión del tipo 
W/O/W y O/W/O. En la figuras 1.7 y 1.8 se muestran y describen brevemente 
dos procedimientos de encapsulación mediante doble emulsión. 

 
Ejemplo 3.  Doble emulsión. 
 

La preparación de una doble emulsión [51] [236] [253] agua en aceite 
en agua (W/O/W), es ligeramente más compleja que las vistas en los ejemplos 
anteriores.  

 

 
 
Figura 1.7.- Obtención de microcápsulas por Doble Emulsión seguida de  Evaporación del  
Disolvente [249] 
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Se usa para materias activas solubles en agua, y disminuye el contacto 

de la materia activa con el disolvente, por lo que  es un proceso muy útil para 
fármacos y cosméticos. 

 
La materia activa se disuelve en una pequeña cantidad de agua la cual 

seguidamente se emulsifica con la disolución orgánica del polímero, para 
formar una primera emulsión  agua en aceite. Esta emulsión se añade a una 
disolución de agua que contiene un emulsificante como pueda ser el PVA para 
obtener la doble emulsión W/O/W. [240]. 

 
El disolvente orgánico se extrae por evaporación u otro sistema 

alternativo,  como el freeze-drying hasta obtener una suspensión acuosa con 
microcápsulas que contienen la materia activa o el fármaco elegido. Las 
microesferas se aíslan por centrifugación, lavado y secado. 
 
Ejemplo 4     Doble emulsión  O/W/O.  

 
 
Figura 1.8.- Obtención de microcápsulas por Doble Emulsión Aceite/agua/aceite seguida de la  
Evaporación del  Disolvente. [303] 
 

Cuando se dispone de la emulsión, es necesario separar las 
microcápsulas, evaporando previamente el disolvente, por medio de la 
extracción a vacío, evaporación a presión atmosférica, o cualquiera de las 
técnicas de atomizado, como spray-drying o spray-cooling. 
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Los métodos de obtención de microcápsulas iniciados con la formación 

de emulsiones se aplican a técnicas como la coacervación, los lechos  
fluidizados, la extrusión etc. y se les dará un tratamiento independiente. 
 
 
1.2.2.-MEZCLADO TURBULENTO.  
 

El nombre de mezclado turbulento hace referencia a la turbulencia que 
se producen dentro de los tubos de mezclado, aunque el nombre ingles (Static 
mixing), también es expresivo respecto a la forma en que se obtiene el 
mezclado. Es una forma alternativa a la  obtención de emulsiones de forma 
continua, sin utilizar agitadores. [240] 
 

El sistema consiste en tubos finos, con obstáculos instalados  en su 
interior interrumpiendo la dirección del flujo de los líquidos introducidos por un 
extremo. El conjunto provoca la recombinación de la corriente del fluido 
introducido en el tubo, creando turbulencias que favorecen mezcla. 

 
Es un proceso diseñado para la obtención de microesfereras,  

utilizando  polímeros de ácido poliláctico (PLGA),  poli-metacrilato de metilo 
(PMMA), o alcohol de polivinilo (PVA), no hay membrana, aunque puede 
añadirse un recubrimiento de manera opcional. 

 

 
 
Figura 1.9.-    Mezcladores estáticos en paralelo para obtener microesferas. [240]  
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 Constituye un método continuo para la obtención de microesferas y 
microcápsulas, mientras que todos los proceso de agitación son discontinuos 
por lotes. 
 
 
1.2.3.- MÉTODOS POR EXTRUSIÓN 
 
1.2.3.1.- EXTRUSIÓN SIMPLE 
 

El sistema de co-extruxión [1] es 
una alternativa a los métodos de goteo, muy 
utilizado en la industria de la alimentación, 
consiste en un sistema que impulsa por 
separado la materia activa y el material de 
membrana, uniéndose en el extremo de la 
doble boquilla que donde se forman gotas 
aproximadamente del tamaño de la apertura 
de la boquilla, con la materia activa en el 
interior y el material de membrana por el 
exterior,  puede estar sumergida dentro de 
un baño de endurecimiento o coagulación 
de la membrana, con lo que el tiempo de 
recorrido de la gota la transforma en una 
cápsula  

 
Este procedimiento también se ha 

descrito par la obtención de microesferas de 
PLGA con hidrocortisona disueltos ambos 
en DCM (Diclorometano) inyectados dentro 
de un  flujo de una disolución  de PVA en 
agua usada como fase continua. 

 
 
 
 

Figura 1.10.-Esquema de un sistema de co-extrusión para la obtención de microcápsulas 
 

El tamaño de las microesferas depende de la velocidad del flujo de la 
fase continua, diámetro de la aguja de inyección, tipo de polímero utilizado. 
 
 
1.2.3.2.- SISTEMAS MULTICANAL (MULTICHANNEL)  
 
 El sistema se basa en un micromezclador que en esencia consiste en 
una serie de finos canales (25 a 40 µm de ancho y unas 300 µm de largo). 
[240, 245] 
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Las dos  fases se alimentan separadamente por lados opuestos al 
micromezclador y descargado por un rendija estrecha ( de 60 µm) cuando está 
mezclada por la parte superior del mezclador perpendicular y central a la serie 
de canales . 

 
Las gotas se crean cuando la fase dispersa es forzada a entrar a través 

de canales en al fase continua.  
 

 
 
Figura 1.11.- Esquema del diagrama de flujo de un micromezclador, y esquema de la formación de 
gotas para una emulsión aceite en agua. 
 
 Con este sistema se han obtenido microcápsulas de aceite de semilla 
de soja como fase dispersa, y gelatina como fase continua [245], microesferas 
de divinilbenceno, microesferas de lípidos sólidos, y microesferas  de gelatina.  
 
 
1.2.3.3.-  TÉCNICAS DE MEMBRANA. 
 
 Para transformar las emulsiones en microcápsulas del tamaño 
deseado, se han desarrollado técnicas específicas de membrana, que puede 
en cierta manera sustituir la agitación convencional. Los japoneses Nakashima 
y Shimizu en la década de los 80, [241]  desarrollaron unas membranas de 
vidrio denominadas Shirasu Porous Glass. “SPG”, sus trabajos les llevaron a 
producir emulsiones de tamaño muy uniforme de agua/keroseno y 
keroseno/agua, por el sistema de hacer atravesar la membrana la fase acuosa, 
la fase oleosa o una emulsión de tamaño grueso.  
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 Se está usando por la industria farmacéutica para la obtención de 
microcápsulas muy uniformes, entre 1’2 a 2,9 µm de media [240],  utilizando 
PLA/PLGA disuelto en cloroformo [247] y usando en la fase acuosa un 
tensioactivo tipo emulsiónate como SDS Dodecil sulfato sódico. Después de 
obtenida la emulsión se sigue con una evaporación del disolvente. 
 

 
 
Figura 1.12.- Obtención de Emulsiones por medio de membranas SPG. [240]. 
 

Las membranas pueden tener forma tubular, planas o estar formadas 
por fibras huecas. La superficie de la membrana es casi siempre de carácter 
hidrófilo aunque en algunos casos puede ser hidrofóbica. Este último caso se 
da cuando la membrana es de polipropileno, el resto poliamidas, 
policarbonatos, acetato de celulosa, politetrafluoretileno, PTFE, níquel 
microporoso son hidrofílicas.  

 
Las membranas planas son fijas, mientras que las tubulares pueden 

ser giratorias con agitación, vibración o rotación. 
 

El paso por las membranas produce emulsiones simples W/O. Cuando 
se desea disminuir el tamaño de la microgota o una emulsión doble, como por 
ejemplo W/O/W, se requiere varios pasos por las membranas. Después de este 
proceso, solo resta endurecer la membrana y eliminar el disolvente. 
 
 
1.2.3.4.- MELT EXTRUSION 
 
 Empleados en industrias de alimentación [222, 319], utilizan hornos 
rotatorios con tornillo sin-fin  en los que se pueden fundir fácilmente azúcares y 
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se añade  el aroma emulsionado, obteniendo al final el producto en forma de 
hojas, láminas hilos, etc. 

 
Figura 1.13. Sistema de extrusión de material fundido (melt extrusion) 
 

Al tratarse de polisacáridos, (jarabe de maíz o almidón modificado) el 
enfriamiento rápido del material extruído permite obtener el producto en estado 
vítreo o cristalino. Se puede añadir agua como plastificante de manera 
opcional. El baño de enfriamiento puede ser un alcohol como el isopropanol. 
 
 
1.2.4.- MÉTODOS POR GOTEO. DROPPING. 
 

Estos métodos se basan en la utilización de un dispositivo que corta  el 
flujo de una disolución o dispersión de la materia activa. La disolución se 
impulsa por un conducto muy fino y estrecho que tiende a forma gotas, y para 
conseguir un tamaño regular se le aplica un sistema electrostático [240] o 
magnético,  o  un sistema físico como un disco rotatorio [222, 252] que corte el 
flujo de materia activa. Esto da lugar a cuatro sistemas de obtención de 
microcápsulas semejantes.  

 
• El goteo electrostático, (Electrostatic Dripping) [240],  
• La boquilla resonante  (Rezonanace Nozzle Tangencial) 
• Jet Cutter 
• Rotative o Spinnig disc 

 
Las microcápsulas se recogen en un baño con los polímeros de 

membrana que las endurezca, para pasar después al filtrado, lavado y secado. 
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Figura 1.14.- Métodos de goteo para obtención de microcápsulas 
 

En el primero, la formación de las gotas en el extremo de las agujas 
debido al campo eléctrico por fuerzas electrostáticas generadas por una 
diferencia de potencial de más de 4 kV. 
 

En el segundo, una vibración aplicada a un chorro de líquido produce la 
interrupción del flujo en gotas,  Este principio se ha utilizado para producir 
micropartículas uniformes de PLGA aplicando a la boquilla forma cilíndrica y 
excitándola con una frecuencia ajustable ultrasónica. 
 
 El Spinning Disk constituye un sistema alternativo a los de atomizado 
por spraying. Inicialmente se hace una dispersión o emulsión con la materia del 
núcleo, que se une al líquido de recubrimiento, el paso de esta suspensión 
sobre el disco giratorio y según la condiciones se consigue que el film de 
recubrimiento que se está formando, sea muchísimo más fino que el tamaño 
del núcleo de las partículas. Después sólo se requiere endurecer la membrana 
mediante un baño adecuado. 
 

El sistema de “Jet Cutter”, semejante al anterior, es un método de 
obtención de microesferas en el que se aplica un dispositivo físico que 
interacciona sobre la corriente liquida [222] interrumpiendo el flujo, lo que hace 
que este adopte la estructura de pequeñísimas gotas, que caen en el baño de 
endurecimiento de membrana. 
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1.2.5.- PULVERIZADO- SPRAY DRYING. 
 
 Esta técnica aparece referida como encapsulación del “matrix”  [222] ya 
que conduce en muchos casos a la formación de microesferas, mientras que 
en  la “verdadera” encapsulación se obtiene partículas con núcleo y membrana. 
Cuando las microesferas son del tipo matrix, una gran proporción de materia 
activa queda en la superficie, y su liberación resulta mucho más rápida. 
 

Es muy usada por las industrias de alimentación [319] [177] y de 
farmacia [227] se obtienen microcápsulas de aromas y aditivos estables y 
secos, como por ejemplo fragancias, aceites y aromas, así como fármacos con 
componentes volátiles. Comprende dos pasos, en el primero se forma una 
emulsión del material de núcleo (materia activa más polímero, materia activa 
con disolvente), con un disolución del material de membrana. En el segundo, la 
emulsión se envía a una boquilla de atomización y pulverizado donde se secan 
las microcápsulas.  

 

 
 

Figura 1.15.- Diagrama de flujo de un sistema de atomizado o pulverizado (spray drying). [177] 
 
 La emulsión facilita que el material de membrana y la materia activa, 
estén situados en su posición, van secándose al mismo tiempo que se vaporiza 
el disolvente del interior. 
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Los polímeros más usados son los solubles en agua porque los 
sistemas con disolventes orgánicos producen olores y problemas  con el medio 
ambiente. 

 
 Para la formación de las emulsiones, los productos más empleados son 
los derivados celulósicos como la metil o etil celulosa,  hidroxipropil metil 
celulosa, maltodextrina, manitol, etc. Con lo que se prepara una disolución 
(fase acuosa), la fase orgánica puede ser una aroma, un aceite, fármacos 
disueltos en alcohol, etc. La emulsión se bombea y lleva hasta el atomizador 
donde se pulveriza y seca, lo que constituye un sistema muy sencillo de 
obtención de microcápsulas 
 
 Este método de obtención de microcápsulas se puede considerar más 
una forma de acabado de las mismas, más que una sistema de obtención, 
puesto que la utilización de una emulsión presupone la existencia de 
microgotas en un sistema coloidal de dos fases líquido/líquido. 
 
 Las técnicas de spray drying [1, 227, 231, 177, 174] y spray cooling 
chilling, freeze drying [134, 222], también se basan en la utilización de una 
emulsión  a la que se le puede aplicar técnicas convencionales de laboratorio 
de química orgánica, como evaporación total disolvente (a Presión atmosférica, 
vacío, calor),  filtración, centrifugación, lavado y secado. 
 
 
1.2.6.- LECHO FLUIDIZADO 

 
El lecho fluidizado constituye un tipo de 

reactor clásico de los procesos químicos sólido-gas. 
En este esquema se presenta un reactor discontinuo, 
para trabajar por lotes,  en el que se carga una  
cantidad del producto sólido y el gas se inyecta por 
el fondo de forma continua, va formando burbujas 
que estallan por crecimiento progresivo. El gas es el 
reactivo utilizado para endurecer o modificar la 
superficie del sólido, mediante una reacción química 
que requiere un determinado tiempo para alcanzar  
su conversión óptima. 

 
En los procesos de microencapsulación se 

utilizan para endurecer las membranas por reacción 
con el gas que debe aportar un componente para la 
membrana.  

 
 
 

 
 

Figura 1.16.- Reactor de lecho fluidizado sólido.-gas  
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Se han diseñado reactores específicos para añadir  el recubrimiento y 
constituir la membrana externa. El líquido de recubrimiento es atomizado sobre 
las partículas y la evaporación contribuye a la rápida formación de la pared 
externa. En la obtención de microcápsulas, constituye un sistema de acabado 
de las partículas, que previamente deben tener las características del núcleo 
formadas. Puede utilizarse de partida una emulsión de forma que las micro-
gotas formadas se endurecen y secan al mismo tiempo que se adhiere el 
recubrimiento. 
 

El material se adhiere a la superficie de las partículas  por evaporación 
del disolvente o por enfriado. El proceso prosigue hasta que se alcanza el 
grosor y peso deseados.  

 
Mediante estas técnicas se pueden recubrir las partículas procedentes 

del spray driying que resulten tipo matrix. Constituye un sistema para añadir la 
membrana a aquellas microesferas que no la tengan. 

 
Los diferentes tipos de reactores de lecho fluidizado son: “Top spray”, 

“Botton spray”, “Tangencial spray”, cuyos nombre proceden de las diferentes 
posiciones en las que están situadas las boquillas de atomizado de los líquidos 
de recubrimiento. [222, 250].  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
. 
  
 
Figura 1.17.- Esquemas de los sistemas de lecho fluidizado para recubrimientos de partículas. 
[250] 
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El primer reactor “Top spray”  tiene situado en la parte superior una 
boquilla de atomizado. Y las micropartículas a recubrir entran a contracorriente 
por el fondo del recipiente. El material de recubrimiento es atomizado desde la 
parte superior mientras que las partículas en movimiento ascendente 
atraviesan la zona de recubrimiento, resultando encapsuladas 

  
El “Bottom spray” es conocido también como “Wurster  en 

reconocimiento al profesor D. E. Wurster que lo diseñó. Utiliza una boquilla de 
atomizado cilíndrica y un plato perforado en la base de la cámara de 
recubrimiento. Las partículas a envolver se mueven hacia arriba a través del 
plato perforado y llegan al área de la boquilla donde resultan encapsuladas. 

 
El tercer sistema “Tangencial spray” también llamado “rotor spray” se 

basa en un disco rotatorio en el interior de la cámara, casi del mismo diámetro 
que la cámara de recubrimiento. Durante el proceso el movimiento ascendente 
del rotor, produce un hueco entre las paredes y su borde, por el que ascienden 
las partículas a recubrir. 
 
 Las partículas se mueven a través del hueco en la zona del atomizado 
resultando encapsuladas. Como las distancias son muy cortas, entre el hueco 
de entrada y la zona de atomizado,  el sistema tiene una producción alta. 
 

Como ejemplo de materiales utilizados en los recubrimientos, se han 
descrito disoluciones de hidrocoloides de gomas y proteínas, disoluciones 
etanólicas de polímeros sintéticos, y también más recientemente grasas y 
ceras. 
 
 
1.2.7.- SEPARACIÓN DE FASES. COACERVACIÓN. 
 

La  coacervación consiste en la separación en dos fases líquidas de un 
sistema coloidal. [Compendio de Tecnología Química IUPAC 1997]  
 

En una disolución, al fenómeno por el que las moléculas de un 
disolvente rodean a las del soluto, se denomina solvatación, lo que ocurre en 
todas las disoluciones en mayor o menor grado. Cuando una pequeña cantidad 
de sustancia (soluto) se une a un disolvente, las moléculas de éste rodean a 
las del soluto  y ocurre un proceso de agregación molecular. Si la sustancia en 
cuestión es un polímero la disolución resultante es un coloide o disolución 
coloidal. [234, 244].    

 
 Algunas disoluciones macromoleculares presentan la propiedad de la 
coacervación, por la que se forman  dos fases, una muy fluida con muy poco 
polímero con el disolvente, y una segunda donde está la mayor parte de la 
sustancia macromolecular con menos disolvente. La fase concentrada se 
denomina coacervada y  puede presentarse en forma de microcápsulas, lo que 
da origen a un sistema de microencapsulación. El control de esta 
transformación determina las características del microencapsulado. 
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La coacervación puede iniciarse por cambios de pH,  temperatura, o un 

disolvente o adición de una segunda sustancia como una sal iónica [235]. 
Según como sea el sistema coloidal podemos tener coacervación simple o 
compleja [250].  
  

Según sea el sistema coloidal el proceso de coacervación puede ser 
simple o complejo: 
 
 Coacervación simple. Sobre la disolución coloidal, se utiliza un 
disolvente no iónico o electrolito como activador de la coacervación, por 
ejemplo el Alcohol etílico sobre una disolución de acetato de celulosa,  produce 
la formación de una fase rica en polímero que tiene carácter de gel, separada 
del resto. 
 

 
 
Figura 1.18.- Coacervación simple con disolventes 
 

Coacervación compleja. Comprende una separación de fase con dos 
coloides de cargas opuestas que se neutralizan uno a otro. Un ejemplo clásico 
es la combinación de goma arábiga con gelatina. Este tipo de microcápsula fue 
de las primeras en utilizarse para la encapsulación de color en los papeles 
autocopiativos que cuando se producía la escritura,  rompían  la capsula y 
producían  la copia por contacto directo.  

 
La formación de las microcápsulas es consecuencia de 

comportamiento de las macromoléculas frente al pH. La goma arábiga es 
aniónica en disolución acuosa dado sus grupos carboxílicos, y la gelatina como 
proteína que es, depende del pH de la disolución. A pH superiores al punto 
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Isoeléctrico tendrá carga negativa, y a pH inferiores al punto Isoeléctrico será 
catiónica. La gelatina es una proteína soluble en agua con un punto isoeléctrico 
entre de pH 4 a 9 según su origen y producción. La goma arábiga es un coloide  
polianiónico que contiene grupos  ácidos carboxílicos. El pH se usa para control 
de la naturaleza iónica de una disolución acuosa. 
 

 
 
Figura 1.19.- Coacervación compleja. Gelatina y goma arábiga. 
 

En la literatura disponible, hay artículos que describen un gran número 
combinaciones de compuestos con cargas opuestas, hasta el extremo de 
nombrarlos de forma genérica como polielectrolitos complejos [33, 40, 41, 61, 
63, 71, 75]. Microcápsulas preparadas con alginato y chitosan,[34, 41]    
Carrágeno  con  chitosan [26, 31, 46], goma de xantano con gelatina [20],  
gelatina con Carboxi-Metil Celulosa, CMC [31], goma de acacia con gelatina 
[31],  Chitosan con tripolifosfato [49] y hexametafosfato.[22],[29] y  proteínas 
con polisacáridos [244] 

 
El chitosan es un polisacárido policatiónico derivado del polímero 

natural chitina, por tanto presenta carga positiva según el pH. Forma 
polielectrolitos complejos con polímeros polianiónicos como el alginato. El 
proceso de encapsulación basado en le interacción electrostática  entre el 
alginato sódico y el chitosan proporciona un gel reforzado 
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Figura 1.20.- Coacervación compleja. Chitosan con Xantano.   
 
 El chitosan en pH ácido presenta carga positiva,  mientras que el 
xantano a pH débilmente ácido tiene carga negativa. La modificación del pH 
implica la modificación de las cargas iónicas de las moléculas, lo que da lugar 
lentamente a la formación de un hidrogel. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura  1.21.-   Estructura del chitosan  y de los ácidos del Xantano. 
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Además de la microencapsulación por coacervación, se han obtenido para la 
industria farmacéutica y de alimentación,  microcápsulas [225] por  
coacervación,  utilizando de partida una emulsión con lo que se consigue desde 
el inicio la estructura esférica.  
 
 

 
 
Figura 1.22.- Obtención de Microcápsulas por coacervación Compleja Con Disolventes.  [225] [80] 

 
 
Cuando las materias activas son solubles en agua, se puede preparar 

una emulsión con la fase orgánica que contiene el polímero de membrana y se 
obtiene la emulsión, con lo que ya se tiene la  formación de las microcápsulas. 
Solo se requiere la adición de disolventes no compatibles con el primero para 
que se produzca la separación des fases quedando las microcápsulas en la 
fase rica en polímero. 
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1.2.8.- LIPOSOMAS.  
 
 Los liposomas [222], son agrupaciones de fosfolípidos en forma de 
vesículas en forma de microcápsulas.[12] [327]. Los  fosfolípidos son ésteres 
grasos con fosfato, con la característica de presentar una zona polar o hidrófila 
y otra zona hidrófoba. La zona hidrófoba la constituyen los restos de ácidos 
grasos superiores, son dos cadenas hidrocarbonadas, representadas por R1 y 
R2.con moléculas de 14, 16, o 18 átomos de carbono. La zona hidrófila o polar 
se sitúa en el extremo opuesto de la molécula, está formada por el grupo 
fosfato y colina. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1.23. Estructura de un fosfatidilcolina.  
 
 Los fosfolípidos  cuando están formando  dispersiones y emulsiones 
acuosas, se orientan formado bicapas, en las que la zona polar es externa, 
orientada hacia el agua,  y la zona hidrófoba queda protegida.  Las bicapas 
adoptan  una configuración esférica. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
1.24.-  Estructura de la microcápsulas de liposomas y de la doble capa [142],[14],[29]. 
 

En la representación gráfica, en rojo se ha dibujado la zona polar y en 
azul los restos de ácido graso que son hidrófobos 
  

Las agrupaciones esféricas de los fosfolípidos se denominan vesículas 
La estructura de los liposomas incluye vesículas unilamelares LUV con una 
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única bicapa de fosfolípidos, y multilamelares MLV con un mayor número  de 
capas.   

 
 
 
 
Los liposomas se están usando 

ampliamente tanto en aplicaciones de  fármacos 
como en cosméticos [14][15] como 
transportadores de ingredientes activos para los 
tejidos humanos  o como vehículos de 
transferencia de lípidos a la piel [19] Su 
efectividad radica en son compuestos 
biodegradables, y biocompatibles.  

 
Además la fosfatidilcolina, en las formulaciones  
de liposomas, se emplea mezclas de 
Fosfatidiletanolamina, Lisofosfatidilcolina, 
lisofosfatidiletanolamina, colesterol  etc. [327]. 
 

 
Figura 1.25.-.   Estructura de vesículas de fosfolípidos multilamelar MLV y unilamelar LUV.[142] 
 

La obtención de los liposomas se realiza a partir de materias primas 
naturales, como huevo, soja, lecitina de soja, otras semillas como habas [19], y 
se basa en la extracción y disolución de los lípidos mediante un disolvente 
como por ejemplo Diclorometano (DCM) [28]. La disolución formada se evapora 
totalmente, formando  un film. A partir de la película de lípido se pueden seguir 
diversos métodos, se obtiene una disolución acuosa que se homogeniza por 
agitación y los liposomas se obtienen por extrusión en una membrana, con lo 
que uniformiza el tamaño. 

 
 Si la disolución es orgánica con un disolvente como el éter, se añade 

agua para formar un emulsión, seguido de un proceso de sonicación mediante 
ultrasonidos [29], y para la separación, alternativamente congelación a -40 ºC y 
descongelación a 40 ºC obteniendo un gel viscoso. 

 
 La gran ventaja de los liposomas sobre otros sistemas de 
microencapsulación es la gran estabilidad que imparte sobre las materias 
activas solubles en agua o para aplicaciones acuosas. Frente a 
encapsulaciones realizadas mediante el atomizado (Spray Dried), la extrusión o 
los recubrimientos en lecho fluidizado, que sólo imparten estabilidad en seco, 
ya que en húmedo liberan rápidamente su contenido, [222]. Ejemplos de 
aplicaciones en la industria de la alimentación son los  encapsulados de  
enzimas para productos lácteos, quesos, etc. así como vitamina C. [321] 
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Se han usado con éxito para la encapsulación de agentes de contraste 

paramagnéticos [16], usados en medicina. Y ampliamente utilizadas por la 
industria de alimentación.  
 
 Ejemplos de aplicaciones de liposomas en el campo textil son [2, 139, 
138]. La tintura de lana con colorantes dispersos en los que los liposomas 
actúan como carriers [143, 144], Tintura de lana con colorantes ácido [142] y de 
complejo metálico, [146, 147, 148],  cloración de lanas con hipoclorito sódico 
utilizando los liposomas como vehiculo. 
 
 
1.2.9.- POLIMERIZACIÓN  INTERFACIAL.   
 

La misma reacción de polimerización por policondensación para 
producir fibras sintéticas  y películas de poliéster, poliamidas, y poliuretanos, 
puede utilizarse como  proceso de encapsulación. Se trata de formar las 
membranas de las microcápsulas mediante unos de estos polímeros. 
 

La formación de las membranas se realiza por el proceso de  
polimerización interfacial. Comprende la disolución de los dos reactivos 
(monómeros) en disolventes  diferentes generalmente inmiscibles, y se agitan a 
alta velocidad, formándose gotitas de la emulsión. La reacción sólo ocurre en la  
interfase, que es la superficie de las gotas entre la fase orgánica y la acuosa. 
Los mejores polímeros para formar membranas son los poliésteres, poliamidas, 
[305-308], poliuretanos [100-102], [104], [110], y poliureas [103] [105] 
[106].[107] [132]. A continuación se describen brevemente la formación de 
poliamidas y poliuretanos para esta aplicación. 
 
 
 
 
 
 
 
 
1.26.- Reacción entre un cloruro de acilo y una amina para la  formación de una poliamida. 
 
 La síntesis de poliamida se realiza a partir de monómeros puros como 
el ácido adípico y la hexametilendiamina,  aunque el primero puede sustituirse 
por el cloruro de acilo correspondiente. La polimerización se lleva a cabo de la 
siguiente manera:  

 
Los monómeros solubles se dispersan en la fase acuosa, en el caso de 

las poliamidas se disuelven en agua las aminas como la L-lisina, 1-6- 
hexametilendiamina, poliamina, etc. en algunos casos en pH alcalino que 
facilita la solubilidad. En la fase orgánica se disuelve el Cloruro de acilo, ácido 
adípico, ácido sebácico, etc. [304],  [305], [306], 
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Se prepara la dispersión de la materia activa en un cloruro de di-acilo 
por agitación con un disolvente orgánico como DCM (o aceite de silicona) [304] 
Se mezcla con la fase acuosa. La emulsión formada se estabiliza mediante un 
tensoactivo. El tamaño de las gotas se controla por la proporción de 
tensoactivo y por agitación. Cuando el tamaño de gota alcanza un tamaño que  
se considera apropiado, se añade la diamina que estará disuelta en agua. La 
reacción del cloruro de diacilo con la diamina proporciona una poliamida. Esta 
reacción ocurre en la superficie de las gotas de emulsión, es decir en la 
interfase  [170, 180, 307].  

 

 
 
Figura 1.27. Polimerización interfacial, formación de membranas de poliamida. 
 
 La formación de poliureas y poliuretanos es más compleja que la 
formación de poliamidas, debido a las múltiples reacciones que dan los 
isocianatos. 

 
Figura 1.28.- Formación de una urea a partir de un isocianato por reacción con una amina. 
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 Estos (los isocianatos), pueden reaccionar con agua formando una 
amina. Las aminas reaccionan con los isocianatos dando una urea, que con 
exceso de isocianato prosigue la reacción dando un biuret.  
 

Por otra parte los isocianato reaccionan con los grupos hidroxilo de 
todos los alcoholes, dando primero uretanos  que con exceso de isocianato 
reaccionan dando alofanatos. 
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Figura 1.29.- Reacción entre un diol y un di-isocianato, formación de un uretano. 
  

 
Figura 1.30.- Reacción de un diisocianato con un uretano. Formación de un alofanato. 
 

 
Figura 1.31.- Reacción del exametilen diisocianato con el alcohol de Polivinilo PVA. Formación de 
un polímero tridimensional.  
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La formación de microcápsulas  se realiza a partir de una dispersión 
preparada, con la materia activa, el diisocianato, un tensioactivo lipófilo y 
acetona que es soluble en agua, que constituye la fase interna, orgánica o 
dispersa.  Mediante fuerte agitación se forma una emulsión con la fase acuosa, 
que está preparada con un 2% de PVA (alcohol de polivinilo), la reacción da 
lugar a grupos uretanos.  

 

 
 
1.32.- Obtención de microcápsulas por polimerización interfacial a partir de una diisocianato y un 
poliol.  

Una vez formada las microgotas se añade poco a poco una disolución 
de la amina que reacciona con los grupos isociano restantes formando grupos 
uretano [170]. 

 
La obtención de las microcápsulas se realiza por evaporación del 

disolvente, en este ejemplo acetona y agua, por cualquier método físico 
preparado para esta función. 
 

La adición final de aminas se realiza porque estas reaccionan con los 
grupos uretano proporcionado grupos urea, grupos que van con los 
poliuretanos formando las paredes de las microcápsulas.[100-101], [103, 105 
107, 109]. 
 
 En la polimerización con poliamidas los isocianatos se añaden para 
endurecer la membrana por reticulación con el material de la pared externa. La 
diamina continúa reaccionando con el material de la pared hasta que se agota 
el cloruro de diacilo, formando cápsulas estables.  
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Otro ejemplo de polimerización interfacial, es el descrito por una 
patente japonesa [77] basada en la disolución o dispersión de la materia activa 
de carácter hidrófobo con una disolución de copolímeros de ácido acrílico y 
metacrílico, con polioxifenol y urea.  

 
El copolímero se emplea para dar estabilidad a la dispersión y el 

polioxifenol como agente acelerante de la encapsulación. La mezcla se ajusta a 
pH ácido  2’5 – 6,0 y se agita a gran velocidad, hasta que se forma una 
emulsión, entonces se añade la amina, (metilamina) iniciándose la 
polimerización en la superficie de las gotas (interfase) de material de núcleo 
formadas, lo que lleva a la formación de las microcápsulas.  

 
La polimerización interfacial se ha usado en la microencapsulación de 

pesticidas [178, 170],  y herbicidas  [180], con poliamidas. Y utilizando como  
membranas los poliuretanos y las poliureas, se ha encapsulado fosfatos 
amónicos empleados como retardante de llama (flame retardant)  [102, 103]. 
 
 
1.2.10.- CICLO DEXTRINAS. INCLUSIÓN MOLECULAR. 
 

Las Ciclodextrinas y otros almidones modificados [172] mediante 
enzimas, (como la glucosiltransferasa) forman moléculas de forma circular 
mediante unidades de glucosa (entre 7 u 8), unidas por enlaces  α 1-4- 
glucosídicos.  
 

Figura 1.33.- Estructuras de las ciclodextrinas. Anillo de 7 glucosas.  
 
La ciclodextrina forma una cavidad toroidal [343], sus dimensiones 

permiten la inclusión total o parcial de una amplia gama de compuestos 
aromáticos. La cavidad de la molécula crea un entorno hidrofóbico, mientras 
que la superficie exterior tiene carácter hidrofílico. Esta conformación 
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prácticamente única, es la responsable de las propiedades fisicoquímicas de 
las ciclodextrinas. Permite la inclusión de compuestos orgánicos, 
permaneciendo en un medio acuoso. 
 

La inclusión molecular o la formación de complejos, es el resultado de 
la interacción entre compuestos orgánicos que tienen las moléculas muy 
pequeñas,  y encajan  en el interior del anillo quedando  rodeada por un 
enrejado de la ciclodextrina.  

 
La retención de compuestos aromáticos puede estar influenciado en 

mayor o menor grado por, el peso molécula, forma, impedimento estérico, 
grupos funcionales químicos, polaridad y volatilidad del material   
 

Cuando el compuesto volátil es de molécula pequeña, en comparación 
con la cavidad, solo alguna parte de la superficie de la molécula esta en 
contacto con las paredes de la ciclodextrinas. Para liberar las moléculas de 
aromas del interior de las ciclodextrinas es necesario utilizar agua o altas 
temperaturas. 

 
La obtención de microencapsulados de aromas con ciclodextrinas se 

realiza mediante fuerte agitación de la disolución de las ciclodextrinas con el 
aroma, hasta obtener un precipitado que se separa por filtrado [343]. 
 

Una aplicación típica en la industria de la alimentación [177, 178, 222], 
es la encapsulación de aromas inestables o de alto valor añadido 
especialmente de aromas químicos. 

 
Las ciclodextrinas se han utilizado con éxito en los acabados textiles  

en la retención de aromas. [179]. 
 
 
 

1.2.11.- TECNICAS DE REFINADO Y ACABADO DE MICROCÁPSULAS.  
 EXTRACCIÓN MEDIANTE FLUIDOS SUPERCRITICOS 
 

Habitualmente  las reacciones químicas tienen una conversión inferior 
al 100%, por lo que quedan los reactivos sin reaccionar y con ellos, se obtienen  
subproductos. En el caso de la microcápsulas obtenidas por emulsión, estas 
quedan en la fase continua que puede ser un disolvente orgánico o 
simplemente agua.  

 
Todas las técnicas evaporación, congelación, combinaciones de 

ambas, los sistemas de atomizado, etc. pretenden la eliminación de los 
disolventes utilizados en la preparación de las disoluciones, dispersiones o 
emulsiones. En otros casos, como los utilizados por las industrias 
farmacéuticas, se describe los lavados y secados sucesivos como métodos de 
purificación. Como alternativa a los sistemas de purificación, en este apartado 
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se expondrá la obtención y purificación de microcápsulas y de polímeros puros 
mediante el uso de fluidos supercríticos, [248, 249].  

 
Un fluido supercrítico es una sustancia gaseosa pura sometida a 

presión y temperaturas elevadas, por encima del punto crítico de forma que 
reúne las propiedades de un gas y de un líquido. Cuando se aumenta la 
presión de un gas se consigue licuarlo, y si al mismo tiempo se le aumenta la 
temperatura, se alcanza la región supercrítica  

 
En el punto crítico, la densidad del gas y del líquido es la misma y 

ambas fases no se distinguen. Los fluidos supercríticos son altamente 
compresibles con densidades entre 0’1-0’9 g/ml, propias de líquidos y 
propiedades de transporte de gas como la baja viscosidad, baja densidad, gran 
poder de solvatación, y alta difusión. 

 
 

 
 
 
Figura 1.34.-  Punto triple, Punto crítico, Y Región supercrítica de un gas. 
 

Los fluidos supercríticos, constituyen un sistema para la separación  de 
microcápsulas, polímeros y otros compuestos. Entre las ventajas que presenta 
se destacan, primero su gran poder de solvatación totalmente selectivo, lo que 
permite separar  un determinado componente de una mezcla multicomponente.  
Al ser tan selectivos no queda ningún resto de otros componentes  residuales,  
en el caso de la industria farmacéutica, los fármacos separados son muy puros. 
Tampoco quedan restos de los mismos fluidos ya que a temperatura ambiente 
y presión atmosférica son gases (CO2,N2, Propano, Acetato de etilo, 
Diclorometano, Dimetilsulfóxido, etc.)  
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La cristalización es uno de los sistemas que utiliza la industria química 
y farmacéutica cuando se desea la purificación  y reducción de tamaños. 
Durante esta fase los cristales pueden crecer de forma incontrolable y hacerse 
muy grandes, y  para reducir el tamaño se requieren recurrir a la molturación, lo 
que a menudo desarrolla cargas en las superficies de los cristales generando 
fuerzas de cohesión,  y deben volverse a procesar, lo que encarece el proceso 
con un mayor tiempo. Muchos sistemas de encapsulación ya descritos, utilizan 
disolventes orgánicos,  tóxicos y el disolvente residual puede superar los límites 
permitidos en la legislación.  

 
 Respecto de los tamaños obtenidos, los procesos convencionales de 
microencapsulados proporcionan distribuciones de partículas amplias con un 
ancho rango de tamaños, pese a que se han desarrollado reactores [221]. para 
producir cápsulas muy regulares y uniformes  

 
Se puede conseguir una separación muy efectiva tratando la mezcla de 

productos de salida del reactor con un fluido supercrítico, selectivo o  
preparado para la separación del producto deseado. 

 
El uso de fluidos supercríticos es un medio de extracción que 

constituye una alternativa prometedora a la formación de fármacos y las 
microcápsulas. Hay varios métodos para el procesado de materiales usando 
fluidos supercríticos. La elección del mismo depende en gran manera de la 
solubilidad del material  en un fluido [248-249] . 

 
Se pueden formar partículas de  polímeros conteniendo materia activas 

mediante el uso de fluidos supercríticos como disolventes, como anti-
disolventes o como solutos. 

 
Algunos ejemplos de procesos de separación se describen a 

continuación. Se incluyen las siglas en ingles por las que son conocidos cada 
uno de los procesos. 

 
• Expansión rápida de un fluido (RESS Rapid Expansion of .Supercritical 

Solutions). 
• Insolubilidad del disolvente en el fluido supercrítico. (GAS Gas anti 

solvent).  
• Precipitación con No-disolvente. (PCA Precipitation with compressed 

anti-solvents). 
• Dispersión mejorada por fluidos supercríticos. (SEDS Solution 

Enhanced Dispersion by Supercritical fluids). 
•  Disolución saturada de polímero en un Gas (PGSS, Particles from 

Gas-Satured Solution) 
 
1.2.11.1.- EXPANSIÓN RÁPIDA DE DISOLUCIONES SUPERCRITICAS  
(RESS) 
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Este procedimiento se usa cuando la sustancia que interesa separar de 
una mezcla, polímero o microcápsulas, es muy soluble en la fase supercrítica 
pero no lo es cuando se disminuye la presión.  

 
En un tanque mezclador se prepara con un disolvente específico para 

las microcápsulas o el polímero a separar, una disolución. A la mezcla 
disolvente-producto sólido se le añade el fluido supercrítico, se conduce a una 
boquilla y se expande rápidamente. La  depresión del sistema,  produce el 
precipitado de partículas muy pequeñas [248]. 

 
 

 
 
 
Figura 1.35.- Expansión de un gas supercrítico, como purificación de microcápsulas 
 

El fluido supercrítico más utilizado [248] en el proceso RESS es el CO2, 
debido  a que no tiene momento bipolar, es muy poco polarizable [240], lo cual 
constituye el medio ideal para los materiales hidrofóbicos, como  grasas, 
esteres de ácidos grasos, y ceras.  

 
Los polímeros hidrofílicos, como proteínas (gelatina) y polisacáridos 

(derivados de la celulosa HPMC, CMC, etc.) usados en la encapsulación de 
alimentos [222], se hinchan en el fluido supercrítico por lo que pueden usarse 
como material de membrana. El proceso comprende la mezcla íntima de la 
materia activa y el material de pared con el fluido supercrítico (CO2). 
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La formación de partículas de polímeros puros usando fluidos 
supercríticos por el proceso RESS, se aplica a la obtención de polidimetil 
sulfoxido, Perfluorpolieter diamida, Poliéter perfluorados, [248].  
 
 
1.2.11.2.- PROCESO  CON UN  GAS “NO”  DISOLVENTE (GAS). 
 
 Conocido por las siglas en inglesas GAS  “gas anti-solvent”, Se utiliza 
en la separación de sustancias que son muy poco solubles o insolubles en el 
fluido supercrítico. Primero se prepara una disolución del polímero o de las 
microcápsulas en un disolvente orgánico seleccionado como miscible en el 
fluido. 
 

 
 
Figura 1.36.- Proceso  Con Un  Gas “No”  Disolvente  
 

La disolución orgánica se introduce en el reactor y se mezcla con el 
gas o fluido supercrítico, entonces comienza la precipitación del producto. Al 
mismo tiempo se produce la expansión de disolvente orgánico que se puede ir 
extrayendo. El gas no necesariamente debe alcanzar las características de 
fluido supercrítico, ya que solo se requiere una pequeña expansión. La 
precipitación se produce a medida que se va incrementando la cantidad del gas  
que actúa de NO disolvente. 
 
 Con este método se prepara entre otros  (L-PLA) Acido PoliLáctico 
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disolvente. El  producto es muy importante en preparaciones farmacéuticas, 
que también tienen diseñados procesos [248] para obtener microesferas 
cargadas con determinadas materias activas usando fluidos supercríticos con 
NO disolventes. 
 

Si el polímero y la materia activa son solubles en un único disolvente, el 
proceso se puede llevar a cabo mediante el proceso anteriormente descrito 
GAS, La formación del compósite o microesfera está regida por la 
coprecipitación. 
 

Cuando el polímero es soluble en el disolvente y la materia activa no lo 
es, se forma una suspensión o dispersión. En contacto con el fluido 
supercrítico, comienza la precipitación del polímero en presencia de partículas 
sólidas de materia activa, que conduce a la encapsulación de la materia activa 
con el polímero. Ejemplo de este proceso es la encapsulación de proteínas con 
polímeros biodegradables, porque las proteínas son prácticamente insolubles 
en la mayoría de disolventes orgánicos, mientras que estos si disuelven los 
polímeros. 
  

En un  tercer proceso, más complejo que los dos anteriores, la materia 
activa y el polímero se disuelven separadamente en dos disolventes que se 
mezclan simultáneamente con el fluido supercrítico que actúa como NO 
disolvente, La mezcla de las tres disoluciones produce el precipitado del 
polímero y la materia activa agotando los disolventes.  
 
 
 
 
1.2.11.3.- PROCESO CON UN FLUIDO SUPERCRÍTICO COMO “NO” 
DISOLVENTE. (SAS). 
 
 Proceso conocido  como ASES Aerosol Solvent Extration System, y 
también como PCA Compressed anti solvent process. 
 

En estas técnicas uno de los fluidos supercríticos  actúa como un no-
disolvente para las disoluciones de polímeros o microcápsulas como en el 
proceso GAS, Los sistemas mecánicos son diferentes, los polímeros se 
disuelven en un disolvente seleccionado, y la disolución es atomizada en una 
cámara donde ya está el fluido supercrítico, con lo que se produce la inmediata 
precipitación. 
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Figura 1.30.- Precipitación  un gas supercrítico, como purificación de microcápsulas 
 
 
1.2.11.4.-Atomizado coaxial. Dispersión mejorada por fluidos 
supercríticos. (SEDS Solution Enhanced Dispersion by Supercritical 
fluids). 
 

Modificación del proceso SAS, en el que la disolución orgánica de las 
microcápsulas y el fluido supercrítico se atomizan juntos mediante boquillas 
coaxiales de diseño especial. Los fluidos supercríticos actúan como no 
disolvente o como dispersante. 
  

Se han descrito boquillas de dos y tres canales para conseguir los 
precipitados. El contacto espontáneo de las corrientes del fluido supercrítico y 
la disolución a alta velocidad en la punta de las boquillas, lo que produce una 
mezcla finamente dispersa que origina el precipitado de las partículas.   
 

Pueden utilizarse dos fluidos supercríticos con una única disolución  de 
microcápsulas, o dos disoluciones con materia activa con un único fluido 
supercrítico. 

 
 
 
 

1.2.11.5.-Formación de partículas puras. 
 

 PCA. (Precipitation with Compressed Antisolvent)
 SAS. (Supercritical Anti-Solvent) 
 ASES (Aerosol Solvent Extraction System)

CO2 

PRECIPITADO 
  DE 
 MICROESFERAS 

GAS 

DISOLUCIÓN MATERIA 
ACTIVA INSOLUBLE EN EL 
FLUIDO 

B
B
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Los polímeros utilizados para la preparación de fármacos y empleados 
en la microencapsulación mediante fluidos supercríticos, son L-poli( ácido 
Láctico), PLA,  D,L poli(ácido láctico, acido glicólico),PALG,  polimetil acrilato 
PMA, policaprolactona, poli(ácido hidroxi butírico) PHB, poliacrilonitrilo PAN,  
Poliestireno, ácido bencílico.  
 
 Una aplicación alternativa a la obtención de microcápsulas, es la 
obtención de polímeros monodispersos puros que pueden utilizarse como 
patrones en cromatografía 
 
 
1.3.-  INTERÉS POR EL TEMA 
 

Los encapsulados aplicados a los textiles despertaron en sus inicios 
grandes expectativas, por las posibilidades que se estimaban podían aportar al 
cambiar las propiedades de los tejidos o las fibras sobre los que se situaban. 
  
 El interés despertado por los productos microencapsulados,  reside en 
sus características, ya que generalmente transforman un producto líquido en 
uno sólido y el efecto de este líquido no se produce hasta que recibe un 
estímulo exterior, bien  sea mecánico, térmico o químico, siendo a partir de ese 
momento cuando actúan.     
 
 Aunque las primeras aplicaciones de las microcápsulas fueran los 
papeles autocopiativos que las tenían en el envés y al escribir sobre ellas se 
rompían y marcaban la siguiente copia, la industria textil también las aplicó al 
encapsulado de colorantes [1] [81]  dispersos para la estampación “transfer”. 
Encapsulación de pigmentos para formación de tintas de impresoras. [87]   
 
 Otras aplicaciones de colorantes  microencapsulados, son algunos 
colorantes reactivos [2] para  aplicarlos por estampación digital. Así como    
encapsulado colorantes catiónicos [2] para la tintura de fibras acrílicas. 
 
 En su momento tuvieron éxito los colorantes termocrómicos [80] [85] y 
fotocrómicos, capaces de cambiar de color por efecto de la temperatura o la 
luz... Otras aplicaciones han sido utilizadas en las formulaciones  de los 
detergentes que presentaban  algunos componentes encapsulados para 
proteger las enzimas o los polifosfatos y que solo actuaran en el momento de la 
solubilización. [86]. 
 

Se han desarrollado productos ignífugos [90-93] basados en sistemas 
intumescentes cuyo componente principal es un polifosfato microencapsulado 
que actúa como ácido deshidratante cuando entra en contacto con le fuego o al 
calor, y que encapsula para protegerlo de su propia solubilidad.  
 

En aplicaciones directas sobre textiles, destacan las de cosméticos de 
tipo hidratante, relajante  incorporado a  las medias por firmas como PLAYTEX 
y DIM 
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Después de las primeras aplicaciones y sus correspondientes éxitos, 

se han publicado muchos trabajos sobre Materiales de Cambio de Fase (PCM), 
aunque pocos que incluyan la aplicación a los textiles [125, 129, 132, 133], al 
igual que algunos con microencapsulados ignífugos (Flame Retardant) [160-
162], por lo que se estimó interesante el estudio de los microencapsulados 
sobre textiles, su comportamiento y degradación. 
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2.- ESTADO DEL ARTE. 
 
 En este apartado comentaré la bibliografía referente a las 
microcápsulas en todos los ámbitos de sus aplicaciones y su caracterización; 
mención separada haré de las aplicaciones textiles descritas en artículos 
científicos, y  en base a todo, estableceré las hipótesis de este  trabajo.  
 
 Las microcápsulas son un producto, que está relativamente bien 
estudiado. Son muchísimos las publicaciones y artículos referentes a las 
microcápsulas correspondientes a este siglo,  lo que demuestra que el  tema es 
de gran actualidad.  Se trata de  un tema interesante para la investigación de 
todos los campos en los que se utilizan la microcápsulas.  

 
Publicaciones de trabajos sobre microencapsulación aparecen en 

revistas farmacéuticas, como por ejemplo  el “Internacional Journal Of 
Pharmaceutics”; “European Journal of Pharmaceutics and Biopharmaceutics” ; 
Journal of Bioscience; Process Biochemist; Biochemical and Biophysical 
Research; y otras, etc. 

 
Trabajos científicos de microencapsulación de alimentos aparece 

publicados en revistas como “Fdo Research Internacional”; Powder 
Technology; “Food Hydrocolloids” .  

 
Sobre polímeros de membranas y sistemas de encapsulación para las 

dos grandes industrias comentadas, están publicados en “Carbohydrate 
Polymers”, Carbohydrate Research” “European Polyemr Journal”; Polymers” 
Biomacromolecules”; “Macromolecular Bioscience” ; “Colloid Polymer science”; 
“Colloids and Surfaces”; etc. y  la relación sería de innumerable revistas. 
 
 Como he indicado, las publicaciones más abundantes son  las 
farmacéuticas, bien cuando se refieren a la obtención [2-6, 2-7,2-8, 2-9],  o bien 
cuando se refieren a la aplicación [2-10, 2-11, 2-12, 2-13, 2-6, 2-15], puesto 
que este tipo de industria es la pionera en la aplicación de las microcápsulas y 
sobretodo en el control de la liberación de la materia activa [2-18, 2-14, 2-83, 2-
84, 2-22, 2-16]. Después le sigue en importancia el sector agrícola y alimentario 
con sistemas propios de obtención y aplicaciones características [2-27, 2-26, 2-
28]. 
 

Las investigaciones en la encapsulación de fármacos [2-33] y la de 
células vivas, [2-47, 2-48, 2-49, 2-50] están  desarrolladas con membranas 
biodegradables y asimilables por el organismo humano [2-21], y en su 
caracterización dan gran importancia a la regularidad del producto [2-29], con el 
fin de controlar la degradación del polímero y la liberación del fármaco [2-16] 
 
 Otra exigencia habitual de los productos farmacéuticos, es que estos 
sean  purísimos. La  necesidad de obtener  partículas purísimas sin restos de 
reactivos no reaccionados de los polímeros de membrana o del matrix,  ha 
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llevado a las industrias farmacéuticas  a desarrollar sistemas de separación 
costosos, como son la utilización de fluidos supercríticos [2-36, 2-9]. 
 

Las diferencias entre estos microencapsulados  con los de aplicación 
textil, están marcadas por la composición de las membranas formadas, en el 
caso de las microcápsulas farmacéuticas, por polímeros biodegradables [2-6], 
como por ejemplo, Gelatina con Goma Arábiga [2-40, 2-38, 2-39],  Chitosan [2-
41], Alginatos [2-21, 2-22, 2-23, 2-25] Carrágeno [2-46] Almidón[2-43, 2-39] y 
derivados, Dextrinas [2-39] Carboximetil-celulosa, Metil, Etil Nitro, Acetil 
.Celulosa polisacáridos, [2-24,2-44]  Poliésteres (Acido p-DL-Láctico, ε-
caprolactona, ) [2-80] [2-81-2-83]  y otros  derivados,  por lo que estas fuentes 
de información sólo son orientativas  para el desarrollo del trabajo previsto. 

 
 Artículos  científicos referidos a la obtención y caracterización [2-19,2-
20,2-2-25, 2-30, 2-32, 2-55, 2-56, 2-80, 2-62, 2-63, 2-64, 2-66,  2-45, 2-57, 2-
58, 2-59, 2-61, 2-41, 2-12, 2-53, 2-54],  de microcápsulas, e identificación de 
los polímeros de membrana, son numerosos en los que se usan diversas 
técnicas instrumentales,  las cuales comentaré en los siguientes puntos.  
 
 
2.1.- APLICACIONES TEXTILES.  
 
 Las publicaciones científicas sobre microcápsulas aplicadas al textil, 
pueden clasificarse en dos tipos, ya que unas son de divulgación [2-1,  2-2, 2-
5], y otras  específicas sobre un tipo concreto de microcápsulas o una 
aplicación concreta.. 
 

En las primeras se habla de todas las aplicaciones [2-1,2-2, 2-3, 2-5], 
posibles desarrolladas hasta el momento de la publicación, en ellas se incluyen 
breves descripciones o resúmenes de microencapsulados de colorantes 
dispersos ácidos y reactivos, de pigmentos termocrómicos o fotocrómicos 
estudios de las aplicaciones de los materiales de cambio de fase (PCM), toda 
una gama de aromas y fragancias encapsulados seguido de productos 
antiácaros, antibacterias y repelentes de insectos. También hay referencias a 
los microencapsulados con cremas  hidratantes y reafirmantes de piel [2-2]. 
 

Los artículos específicos están principalmente dedicados a los 
materiales de cambio de fase, PCM (Phase Change Material), y a los productos 
de acabado retardantes de llama, FR (flame retardant).  

 
Los materiales de cambio de fase, PCM, desde las primeras 

publicaciones y patentes de Colvin,  Bryant y colaboradores [2-70, 2-76 2-77, 2-
78] han experimentado una gran expansión, y suscitado un gran interés,  
publicándose investigaciones recientes con estudios de diversas parafinas [2-
67, 2-68, 2-73, 2-85, 2-91, 2-93], aplicaciones a la construcción [2-94], estudios 
térmicos [2-102,  2-69], y también aplicaciones textiles [2-94, 2-95, 2-96, 2-97], 
2-98], 2-99, 2-100]. Los polímeros más usados para las membranas de las 
microcápsulas son melamina-formol, en algunos casos con urea, y en menor 
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proporción poliuretanos convencionales, formados por  un isocianato y una 
amina, ambos polifuncionales. 

 
En todos los casos los polímeros de membrana son resistentes a la 

acción de los mantenimientos (lavados), no son biodegradables y o bien no se 
desea liberar la materia activa, o bien sólo la liberan por rotura de las 
microcápsulas. 

 
 Los microencapsulados ignífugos para aplicación textil, también son 
objeto de diversas publicaciones científicas, la materia activa encapsuladas son 
derivados del fosfato amónico o derivados del fósforo rojo [2-87 – 2-89], [2-45]. 
Las membranas de las microcápsulas  para acabados ignífugos son de 
poliuretanos combinados con algún poliéter o poliéster, también de  Melamina-
formol [2-71, 2-72, 2-75, 2-76], poliureas [2-103, 2-105]  o poliuretanos  [2-62, 
2-64, 2-83, 2-101]  pensadas para liberar la materia activa por rotura. 
  

La caracterización de las microcápsulas se abordará en el punto 
siguiente dentro de los análisis más habituales en esta bibliografía para la 
identificación de polímeros de membranas o la materia activa de los núcleos.  

  
Las publicaciones específicas dedicadas a aplicaciones textiles, en el 

sentido de aplicar las microcápsulas sobre un tejido o una superficie textil,  
presentan  dos puntos de vista diferentes, por una parte los artículos donde  
solo se estudia las microcápsulas [2-4, 2-57], obtención, tamaños, otras 
características y se afirma que se pueden aplicar pero no se describe ningún 
tipo de tratamiento, y en la otra, las microcápsulas sobre tejidos en los que no 
hay casi  ninguna referencia al método utilizado para la aplicación de las 
microcápsulas a los tejidos, y solo en algunos casos se hace referencia a la 
duración del efecto sobre el tejido en forma de número de lavados que resisten 
[2-57, 2-103, 2-95] sin especificar tipo de ensayo o cambios producidos. 
 
 
2.2.- ANALISIS MÁS HABITUALES DE MICROENCAPSULADOS  
 

Las técnicas de análisis son muy semejantes en todos los artículos 
científicos, y puesto que los productos microencapsulados farmacéuticos son 
los más investigados, como inicio utilizaré los ensayos más comunes de estos.  

 
En los artículos que se describen obtención de microcápsulas, el 

primero de los ensayos que se estudian es la determinación del tamaño y la 
regularidad del producto obtenido,  utilizando  un equipo medidor de partículas 
que proporciona el tamaño medio y la distribución de tamaños. Es el análisis 
más habitual realizado sobre las microcápsulas, sin que estos datos, en la 
mayoría de artículos,  sean utilizados posteriormente.  

 
Para aplicación textil, se considera que tamaños pequeños [2-4] de 

microcápsulas favorecen la resistencia, y favorecen la aplicación, sin que sea 
una afirmación demostrada.  
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Cuando en un estudio de obtención de microcápsulas se consigue un 

determinado polímero de membrana se procede a su caracterización en unos 
casos mediante resonancia magnética HNMR, y en otros mediante 
espectroscopia infrarroja FTIR. 

 
Los artículos que incluyen estudios FTIR, los utilizan para la 

identificación de algún grupo orgánico, o confirmación  mediante su presencia 
la formación de un grupo químico característico correspondiente a un 
determinado polímero, [2-31, 2-14, 2-71].  

 
 En otros casos, estos artículos presentan el espectro [2-49], sin 

ninguna referencia o estudio de las bandas características, en otros, sólo 
aparecen señaladas banda correspondientes a los grupos característicos del 
producto obtenido lo que en el mejor de los casos sólo confirma la presencia de 
ciertos grupos orgánicos [2-53, 2-104]. 

 
Los productos sensibles a la temperatura se caracterizan mediante 

Análisis Térmico DTG. Como el realizado con los retardadores de llama [], [],, 
con lo que se obtiene una información sobre el comportamiento de las 
microcápsulas frente a la temperatura. 

 
La microscopia electrónica SEM, TEM, [2-31, 2-34, 2-35, 2-42,  2-72, 2-

74, 2-76], [2-80 - 2-84], [2-86, 2-90, 2-68, 2-69, 2-78, 2-105, 2-73, 2-106, 2-107, 
2-103, 2-78, 2-73] se utilizan principalmente para caracterizar las 
microcápsulas como producto puro, de esta forma se reconoce la morfología y 
estructura de las microcápsulas.  Es una práctica habitual en todas las 
publicaciones. 

 
  
2.3.- HIPÓTESIS DE TRABAJO. 
 

Como primera hipótesis de trabajo se pretende relacionar el tamaño de 
las microcápsulas con las propiedades de uso, mediante el análisis de las 
microcápsulas, la determinación de su tamaño medio y la distribución de 
tamaño.. 

 
 Son ensayos conocidos  descritos en la bibliografía, [2-109], [2-108], 

[2-57], [2-58] que proporcionan informaciones no  suministrada habitualmente 
con los productos comerciales. En la bibliografía referida a obtención, se 
relaciona el tamaño con el proceso y con variables de este  como son, el 
tiempo del proceso, o la velocidad de agitación, [2-51], [2-84] o la concentración 
de un reactivo. 

 
 También  se relaciona [2-4] el tamaño de las microcápsulas con la 
resistencia a la rotura  de la membrana y con la facilidad de aplicación, aunque 
no se demuestra.  
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Por otra parte, aunque puede estimarse “a priori” que la aplicación de 
las microcápsulas por impregnación proporcionará mejores resultados que 
cualquier otro sistema de aplicación,  se necesitará demostrarlo. Entendiendo 
como mejores resultados la cantidad total de microcápsulas sin romper sobre 
los tejidos. Se ha estimado que la comparación se establecerá entre los tejidos 
obtenidos por agotamiento y por impregnación. Artículos con descripción o cita 
de  aplicaciones textiles [2-37, 2-133, 2-129, 2-175]. 

 
Una vez obtenidos los tejidos con microcápsulas, se considera que 

podrá estudiarse la vida útil de los mismos mediante la aplicación de diferentes 
ensayos de envejecimiento. Será necesario conocer el estado y la situación de 
las microcápsulas antes y después de los ensayos. 
 
Un producto como la microcápsulas, que funciona de forma semejante a un 
acabado convencional, debe someterse a tratamiento de degradación o 
mantenimientos sucesivos y valorar las microcápsulas restantes después de 
cada tratamiento. La caracterización de los tejidos con las microcápsulas se 
realizará mediante análisis de los Espectroscopia Infrarroja y Microscopia 
electrónica. 
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3.- OBJETIVOS. 
 
En este trabajo de investigación se fija como objetivo general, el 

análisis  del comportamiento de las  microcápsulas sobre los tejidos, la 
influencia de las diferentes concentraciones así como los sistemas de 
aplicación. Todo ello con la finalidad práctica, de desarrollar  un protocolo  
aplicable tanto al control de calidad de tejidos en fábrica, como a la 
determinación de microcápsulas después del uso continuado, que permitirá 
determinar la concentración de las mismas sobre el textil y sirva de guía para 
los acabadores. 

 
La caracterización de las  microcápsulas y su comportamiento, se 

realizará mediante diferentes fases y sobre  distintos materiales  
 
 

3.1.- LAS MICROCÁPSULAS.  
 

Las casas comerciales no proporcionan gran información de las 
propiedades de sus productos, en algunos casos se informa de alguna 
característica sobre la composición y-o la presentación. No se proporciona 
información sobre el porcentaje de materia activa del producto comercial, dato 
que es muy habitual en el lenguaje de los acabados. No se conocen los 
tamaños de las microcápsulas ni su distribución. 

 
La información se suministra de forma general sobre el polímero de la 

membrana y difícilmente aparece escrita en las hojas técnicas sólo 
verbalmente. Toda esta información es necesaria para poder aplicar las 
microcápsulas sobre los tejidos, por lo que a partir de los productos 
comerciales se establece como objetivo genérico la  caracterización del 
producto microencapsulado aplicado y como objetivos parciales la 
determinación de  los siguientes parámetros de las microcápsulas: 

 
• El porcentaje de materia activa. 
• El tamaño  medio de cada producto estudiado y la distribución 

de tamaños.  
• Los  polímeros de las membranas y las materias activas.  

 
 

3.1.1.- Porcentaje de materia activa. 
 

El concepto de materia activa puede presentar confusión para la 
persona habituada a manejar y trabajar con productos de  acabado textil,  y 
también a las que exclusivamente lo hace con microcápsulas. Cuando en las 
microcápsulas y microesferas se habla de materia activa, nos estamos 
refiriendo al principio activo. Cuando en un producto de acabados se habla de 
materia activa, en general se esta refiriendo a la mezcla de polímeros o resinas 
que nos son agua ni disolventes. Es decir al producto puro. 



               Objetivos 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
              95 

 
En este caso el producto puro serían las microcápsulas; y la 

determinación del porcentaje de materia activa estará referido a  la cantidad de 
microcápsulas como producto activo frente al total del producto. 
 

La determinación se realizará por diferencia de peso entre el producto 
antes y después de desecar. 
 
 
3.1.2.- Tamaño medio y distribución de tamaños de las microcápsulas. 
 

La obtención de microcápsulas con formas muy regulares o de unos 
diámetros muy semejantes, requiere de sistemas de obtención muy 
sofisticados los cuales solo están disponibles en ciertas industrias 
farmacéuticas. Las microcápsulas utilizadas en los acabados textiles obtenidas 
por emulsión tienen un amplio rango de tamaños. 

 
La caracterización de las microcápsulas pasa necesariamente por 

conocer el tamaño y la distribución de tamaños de los productos empleados en 
los ensayos.  

 
Estos datos se  relacionarán  con la distribución sobre los textiles y con 

la vida útil de las microcápsulas.  
 
 
3.1.3.- Caracterización de los principios activos y polímeros de 
membrana. 

 
La mejor forma de caracterizar un producto puro es mediante 

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR, mediante la cual 
se puede obtener un espectro único y característico, en el que estudiar las 
contribuciones de los diferentes grupos funcionales del producto. 

 
Para obtener información sobre  los principios activos, se requiere 

disponer de los mismos de forma separadas y como productos puros antes de 
la microencapsulación.  

 
Como en este trabajo no se plantea la fabricación de las 

microcápsulas, y éstas están en forma de producto comercial  la información 
que se consiga será la de la mezcla, en un único espectro, de las membranas 
junto con la posible materia activa escapada del interior de la microcápsulas. 
En el supuesto de obtener el polímero de membrana y la materia activa 
separados sin estar encapsulados, los productos serán objeto de estudio. 
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3.2.- APLICACIÓN DE LOS MICROENCAPSULADOS. 
 
La aplicación de los microencapsulados sobre los textiles tiene la 

consideración de cualquier acabado,  requiere la de preparación del tejido y 
después, mediante uno de los diferentes sistemas de aplicación de aprestos 
depositar la microcápsulas. 

Aparentemente, resulta evidente, que el mejor sistema de aplicación de 
las microcápsulas es por impregnación en fular, pero deberá demostrarse que 
esto es así, por lo que éste será otro de los objetivos genéricos que se 
abordará mediante los siguientes objetivos parciales: 

 
• Método de aplicación. 
• Distribución de los microencapsulados sobre el textil. 
• Evaluación de la vida útil de la aplicación.  
 
 

3.2.1.- Método de aplicación. 
 
 Los dos principales métodos de aplicación de las microcápsulas son el 
agotamiento y la impregnación. En ambos sistemas se incluirá una resina de 
fijación. Se comparará y evaluará  mediante diversas técnicas las cantidades 
de las microcápsulas depositadas sobre los textiles en cada caso y se 
estudiaran las diferentes concentraciones aplicadas.  
 
 
3.2.2.- Distribución de los microencapsulados sobre el textil. 
 

Para evaluar la distribución de los microencapsulados sobre los tejidos, 
será necesario disponer de alguna técnica que permita visualizar las superficies 
de los tejidos, como por ejemplo microscopía. 

 
Sobre todos los tejidos obtenidos según el punto anterior con las 

diferentes concentraciones de microcápsulas y una vez acabados se utilizarán 
como muestras para el estudio de la distribución de los microencapsulados por 
Microscopía Electrónica de Barrido (SEM), ya que es un método que permite 
ver la superficie de los tejidos, con más detalle que la microscopia óptica. 
 
 
 
3.2.3.- Evaluación de la vida útil de la aplicación.  
 

Sobre los tejidos acabados con  microencapsulados obtenidos según 
los criterios anteriores de aplicación, se realizarán tratamientos de 
envejecimiento con el fin de obtener una estimación de la vida útil del textil.   
 

Se valorará mediante la determinación de solideces Normalizadas 
siempre que sea posible, el comportamiento de los textiles.  Se pretende 
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conocer la influencia de los lavados en húmedo,  los frotes y los planchados, 
como elementos externos que alteran el acabado con microcápsulas. 

 
 

3.3.- Elaboración de protocolos de actuación profesional. 
 

De todos lo ensayos anteriores y de los análisis realizados, se 
establecerán protocolos de actuación para la identificación, análisis y control de 
calidad de los microencapsulados en aplicaciones reales, definiéndose éste 
como el objetivo principal del desarrollo de la presente tesis. 
 



 
 
 
 
 
 

 
 
 

4.- EXPERIMENTAL 
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4.- EXPERIMENTAL 
 
 En este apartado se describirán las características de los materiales 
empleados, tejidos, productos microencapsulados y resinas de fijación, 
variables de los procesos de aplicación de las microcápsulas,  así como 
concentración de productos para cada tejido. 
 
 También se incluye una breve descripción de las diferentes técnicas 
analíticas utilizadas. 
 
4.1- MATERIALES.   
 

Para los ensayos de laboratorio se han preparado y utilizado, tejidos de 
algodón.  

El tejido de algodón es 100 %, algodón con  un ligado de raso de  200 
g/m2, de peso  

 
Las muestras de microcápsulas son productos comerciales, han sido 

suministradas por COLOR-CENTER. Y por la comercial FRANCOTEX. Los 
aromas escogidos están microencapsulados en una membrana polimérica  de 
melamina formol y, obtenidos por emulsificación según especificaciones del 
fabricante. 
 
 
4.1.1. Tejidos 
 
 Los tejidos utilizados para el tratamiento con las microcápsulas tienen 
las siguientes características. 
 
Tejido de algodón 100%   Peso/ m2= 200 g/ m2      ligamento raso 3e2  

 
  DENSIDAD MATERIA COLOR TÍTULO CARACTERIZACIÓN 

URDIMBRE 35 hilos/cm Co 100% Blanco 25.2c tex Hilo a dos cabos 
(retorcido) 

TRAMA 20pasadas/cm Co 100% Blanco 25.2c tex Hilo a dos cabos 
(retorcido) 

 
 
4.1.2.- Microcápsulas.  
 

De entre los materiales microencapsulados comerciales, se estimó que 
la elección más práctica eran los aromas, por ser las materias activas más 
simples, ya que, aun no siendo unitarias, se podía disponer de los aceites 
esenciales utilizados para la encapsulación, mientras que, por ejemplo, los 
cosméticos resultaban unas materias mucho más complejas.  
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Las microcápsulas comerciales son, principalmente, productos de 
emulsión por lo que tienen un aspecto pastoso, viscoso y blanquecino y 
conservan parte de agua. En el primero de los ensayos propuestos se 
determinará la cantidad de esta materia.  

 
Las microcápsulas para las aplicaciones textiles no tienen unos 

tamaños regulares, afirmación que es apreciable con microscopia de 
transmisión. Se propone conocer los tamaños medios y la distribución de 
tamaños de cada uno de los productos comerciales aplicados. 
 

Los productos comerciales microencapsulados utilizados se denominan 
CETERFINISH 164/02 con aroma de menta, manzana, y limón. Suministrados 
COLOR CENTER. También se dispuso de microcápsulas facilitadas por la 
firma FRANCOTEX ,  denominadas MICROTEX MENTA. 
 
4.1.3.- Resina de fijación  
 

La resina acrílica utilizada facilitada por COLOR CENTER, se 
denomina RESINA CENTER BC. 

 
 Las especificaciones correspondientes de este producto están en la 
ficha técnica preparada por el productor. El producto comercial está descrito 
como una disolución acuosa de un polímero acrílico de carácter aniónico, de 
aspecto blanco lechoso, con un pH de 7-8 y una densidad de 1. 
Caracterización facilitada por los  laboratorios de COLOR CENTER.. 
 
 La resina acrílica facilitada por FRANCOTEX,  se denomina RESITEX 
CPS. 
 
  
4.2.- PROCESOS. 

 
Nuestra primera intención fue la de aplicar las microcápsulas como si 

de un producto más o menos convencional de acabado se tratara. Se 
consideró que inicialmente se debía realizar aplicaciones por agotamiento y por 
impregnación, desechando la aplicación por pulverización y el recubrimiento.  

 
Después de la aplicación de las microcápsulas, se ha propuesto 

someter los tejidos a una operación de termofijado, con el fin de fijar las resinas 
con las microcápsulas a los textiles, por lo que se requerirá información sobre 
los comportamientos térmicos de las microcápsulas. 
 
 
4.2.1.- Aplicación por agotamiento. 
 
 Se prepararon baños para la aplicación de microcápsulas por 
agotamiento, con relación de baño R/b 1/40 conteniendo el 4% de producto 
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comercial encapsulado con un 2 de resina. Y un 6 % de microcápsulas con un 
3% de resina. 
 

El baño se calentó hasta 80 ºC manteniendo esta temperatura durante 
30 minutos. 
 
4.2.2.- Aplicación por impregnación 
 

Los primeros tejidos se obtuvieron mediante baños de fulardado 
contenían 20 y 30 g/L de producto microencapsulado con 20 g/L de resina 
acrílica de ligado. Estas  primeras aplicaciones fueron orientativas puesto que 
no se conocía las concentraciones óptimas se ha controlado la impregnación 
(% pick-up) obteniendo unos valores del 90%. 

 
La aplicación de las microcápsulas a los tejidos se realizó mediante un 

fular horizontal  de laboratorio de la firma TE-PA,  que dispone de regulador de 
presión y de velocidad. El sistema de presión es neumático, y regulando la 
presión se puede controlar el porcentaje de impregnación (pick-up).  

 

. Figura 4.1.-. Fular, tejido  y baño de aplicación de las microcápsulas  
 

Las condiciones de trabajo se fijaron estableciendo una velocidad lineal 
de 2 metros/minuto y una presión manométrica de 1’5 Kg/ 
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Las microcápsulas se dispersan en el baño de fulardado junto con la 
resina acrílica de fijación de las microcápsulas  
 

En aplicaciones posteriores se utilizaron concentraciones de 
microcápsulas de  10,  20, 30, 40 y 60 g/L  con diferentes muestras de 
microencapsulados. 
  
 Las cantidades de  resina acrílica en los baños de fulardado ha sido de 
10, 15, y 20 g/L. 
 
TABLA  4.1  RESUMEN DE LAS APLICACIONES SOBRE ALGODÓN 100%. 
 
PROCESO CLAVE MICRO 

CAPSULAS 
RESINA  

Agotamiento A1 4% 2% Menta 1 
 A2 6% 3% Menta 1 
     
Fulardado T01 30 g/L 20 g/L Menta 1  
 T02 20 g/L 20 g/L Menta 1 
 T03 30 g/L S/R  
 T04 30 g/L 10 g/L Menta 2 
 T05 55’8 g/L 10 g/L Menta 2 
     
 T06   R01 --------- 15 g/L Resina  
 T07 60 g/L 15 g/L Microtex 
 T08 30 g/L 30 g/L Microtex 
     
 R02  15 g/L Resina BC 
 C36 60 g/L 15 g/L Menta 3 
 C34 40 g/L 15 g/L Menta 3 
 C33 30 g/L 15 g/L Menta 3 
 C31 10 g/L 15 g/L Menta3 
     
 LI36 60 g/L 15 g/L Limón 
 LI34 40 g/L 15 g/L Limón 
 LI33 30 g/L 15 g/L Limón 
 LI31 10 g/L 15 g/L Limón 
 
 
4.2.3.- Termofijado 
 
 Después del secado las muestras se han termofijado a 110ºC  y 120º C 
en estufa de convección por aire forzado. La estufa permite mantener la misma 
temperatura por ambas caras, lo que asegura la uniformidad del tratamiento. 
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Para determinar la influencia de la temperatura del termofijado se han 
realizado un ensayo a 140 y a 160 ºC. Las muestras obtenidas  se han 
analizado mediante la espectroscopia infrarroja y la microscopia electrónica.  
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 4.2.-. Estufa de aire forzado para el termofijado de los tejidos con Microcápsulas 
 
 
4.2.4.- Envejecimiento de los tejidos. Vida útil. 
 

Los tejidos fulardados y termofijados se han sometido a ensayos de 
lavados sucesivos según NORMA UNE-EN  ISO 105 C01 a 40ºC. 
El control a estos ensayos se ha establecido a 1, 5, y 10 lavados. 
 
4.2.4.1.- Ensayos de lavado. Linitest. 
 

 
. 
 Figura  4.3.  Linitest para ensayos de lavado de las microcápsulas  
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 Para la preparación de las muestras se ha cosido un testigo de algodón 
y otro de lana formando una probeta compuesta tipo sándwich del tamaño 
normalizado, ensayando el lavado con una disolución jabonosa a 40 º C. 
Después siguiendo las instrucciones de la Norma, se ha descosido tres 
laterales, abierto la probeta compuesta  y secado al aire.  
 
 Para la repetición de los ensayos se ha vuelto a coser con los mismos 
testigos  e iniciar el proceso.  
 
4.2.4.2.-Ensayos de frote.  Crockmeter 
 

 
Los tejidos fulardados y 
termofijados se han 
sometido a ensayos de frote, 
según NORMA UNE-EN  
ISO 105 X12  tanto en seco 
como en húmedo. 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura  4.3.  Ensayo de solidez al frote mediante el “Crockmeter”. 
 
4.2.4.3.- Ensayos de planchado. 
 
 El ensayo normalizado de calor seco y planchado, según Norma UNE-
EN ISO 105 X11, es el realizado en el Fixotest, y después debe evaluarse los 
cambios de color producidos por efecto de la presión y el calor, mediante 
observación visual con las escalas de grises. Para el caso de aplicar este 
ensayo a las microcápsulas, no podría  evaluarse, tal y como indica la Norma,  
y se decidió  aplicar una plancha doméstica de superficie acerada, a las tres 
temperaturas de ensayo, (110ºC, 150ºC 200ºC). recomendadas en la Norma 
UNE EN 23758  de Manteniendo de Textiles y en la Norma ISO 105 X11,  
 
 La evaluación de los efectos del frote y calor se ha realizado mediante 
la microscopía electrónica de Barrido SEM, y la Espectroscopia Infrarroja FTIR. 
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4.3.- TÉCNICAS ANALÍTICAS.  
 
 Brevemente se describirán cada una de las técnicas aplicadas y la 
forma de presentación de los resultados. 
 
4.3.1.- Contador de partículas. 

 
El contador de partículas es un aparato que está diseñado para contar 

celulas en los análisis clínicos de sangre. No obstante, puede usarse para 
contar micropartículas. 

 
El principio del contador de partículas está basado en la medida los 

cambios de resistencia eléctrica producidos por las partículas suspendidas en 
una disolución salina tamponada de cloruro sódico entre los dos electrodos que 
posee. Uno de los electrodos está situado dentro de un tubo que tiene un 
pequeño agujero por donde entra el flujo de la disolución isotónica, lo cual crea 
un voltaje constante. Cada partícula que entra por el pequeño agujero del tubo, 
desplaza su propio volumen de electrolito. El volumen desplazado se mide 
como un pulso en el voltaje,  proporcional al volumen de la partícula. 

 
Está tecnología proporciona un método para el recuento de partículas 

(células o microcápsulas) y medida de la distribución de tamaños. Los ensayos 
se han realizado en un Coulter Counter serie Z1, de Beckman Coulter 

. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 4.4.-   Contador de partículas, Coulter Counter serie Z 



 Metodología Experimental 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
              106 

 
4.3.2.- Espectroscopia Infrarroja. FTIR. 
 

Los ensayos de Espectrofotometría Infrarroja se han realizado en un 
espectrofotómetro Nicolet Magna 550 con un detector DTGS. Los espectros se 
obtuvieron con una resolución de 8 cm-1 y un promedio de 400 barridos. Como 
blanco se empleó un espectro de KBr puro. Las muestras de los productos, 
fibras de los  algodones a ensayar,  se dispersaron en KBr, previamente 
triturado y secado en estufa termogravimétrica, al 2 % en peso. 
 

Sobre todas las muestras de algodón obtenidas mediante los sistemas 
de aplicación y variables descritos en el punto anterior, se obtuvieron los 
espectros de transmisión correspondientes mediante las Técnicas de 
espectroscopia infrarroja (IR).  

 
Los espectros de infrarrojos tienen la finalidad principal de determinar 

los grupos funcionales presentes en la muestra a estudio, ya que cada grupo 
absorbe únicamente a unas determinadas frecuencias características de la 
radiación infrarroja.  
 
 Un espectrómetro dispersivo  o convencional dispone de: 

• una fuente de luz o emisor,  
• un selector de longitudes de onda o monocromador, y  
• un detector de frecuencias. 

  
 Desde los más sencillos a los más complejos, todos los 
espectrómetros, requieren disponer de una fuente emisora de radiación, un 
sistema de selección de la longitud de onda de la radiación emitida, que 
interacciona con la materia de la muestra, y finalmente un dispositivo de 
recepción de la señal transmitida por la muestra. 
 
 Los espectrómetros por transformada de Fourier constan de tres 
elementos imprescindibles: 

• Una fuente de luz infrarroja 
• Un interferómetro de Michelson 
• Un detector 

 
En un espectrómetro por transformada de Fourier se sustituye el 

monocromador convencional por un interferómetro de Michelson. Este 
interferómetro consta de un divisor de haz, un espejo fijo y un espejo móvil. La 
ventaja que proporciona es que conserva la información de la frecuencia y de la 
intensidad simultáneamente. El interferómetro codifica las frecuencias 
incidentes (tomando físicamente la transformada de Fourier de la radiación) y 
las convierte en una señal que el detector es capaz de leer en el tiempo. La 
transformada inversa de Fourier es un método matemático para decodificar la 
señal y devolver las frecuencias individuales para obtener finalmente el 
espectro. 



 Metodología Experimental 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
              107 

 
 Los espectrómetros por transformada de Fourier presentan una 
elevada sensibilidad y velocidad, el interferómetro produce una señal que el 
detector observa todas las frecuencias frente a los espectrómetros dispersivos 
en los que la señal es monocromática.  
 
 Para muestras sólidas y trabajando por transmitancia, estas necesitan 
un soporte transparente que principalmente utiliza comprimidos de KBr entre 
otras sales, en los que se dispersa las fibras de algodón. 

 
 
Figura 4.6.- Soporte para transmitancia y comprimidos con hilos procedentes de los tejidos 
ensayados. 
 

La obtención de espectros de transmisión se ha completado mediante 
la técnica de reflectancia total atenuada (ATR), técnica que proporciona 
información sobre la superficie de las muestras y que en este estudio  se ha 
aplicado a los tejidos con microcápsulas. 
 
 En esta técnica la radiación infrarroja se hace pasar a través de un 
prisma con un alto índice de refracción, de tal forma que la radiación se refleja 
en las paredes internas del prisma una o más veces. De este modo se crea una 
onda evanescente que penetra en la muestra situada en contacto con el cristal 
y el haz pierde energía a las longitudes de onda en que el material absorbe. 
Esta radiación atenuada constituye un espectro de absorción característico del 
material. Cuando la medida de esta radiación, previamente corregida con una 
función que minimiza la diferencia de penetración en la muestra de las distintas 
longitudes de onda, se representa en función del número de onda, el resultado 
es una respuesta similar al espectro IR obtenido en el modo de transmisión 
normal. 

 
En la aplicación más común de esta técnica, la muestra se coloca de 

forma vertical, situando la muestra a uno o ambos lados del prisma. La 



 Metodología Experimental 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
              108 

profundidad aparente a la cual la radiación penetra en la muestra es de sólo 
unas cuantas micras y es independiente del espesor de la muestra. 
 
 

 
Figura nº 4.7.- Espectrofotómetro Infrarrojo con dispositivo para pstillas para ensayos por 
transmisión.  Y  Dispositivo para Reflectancia Total Atenuada ATR Horizontal. 
 

 
 
Figura 4.9.-  Dispositivo ATR Vertical  instalado en el espectrofotómetro FTIR.  
 
 Los dispositivos de ATR han proporcionado espectros con intensidad 
de señal inferior a los producidos por transmisión, por lo que no se incluirán en 
los resultados.  
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4.3.5.- Microscopía Electrónica de Barrido. (SEM) 
 

La técnica de microscopía electrónica se basa en la información 
contenida en los electrones que rebotan sobre la superficie de una materia al 
hacer incidir un haz electrónico a gran velocidad sobre la muestra. La 
microscopía electrónica de barrido es una de las técnicas más versátiles para 
la visualización y el análisis de las características microestructurales de 
muestras sólidas debido principalmente a su elevado poder de resolución (en 
torno a 3 nm) y a su gran profundidad de campo, lo que permite una 
visualización tridimensional. 
 

El microscopio electrónico de barrido (SEM) produce imágenes de gran 
aumento (incluso muy por encima de cien mil veces) y muestra la forma real de 
los objetos. Además de mostrar increíbles figuras, el microscopio electrónico 
muestra detalles que pueden ser de vital importancia para extraer resultados o 
establecer conclusiones en investigaciones de diversos campos. Trabaja 
examinando la superficie de un objeto con un delgado haz electrónico. 
 

La potencia amplificadora de un microscopio óptico está limitada por la 
longitud de onda de la luz visible. Por su parte, el microscopio electrónico utiliza 
electrones para iluminar un objeto. Dado que los electrones tienen una longitud 
de onda mucho menor que la de la luz pueden mostrar estructuras mucho más 
pequeñas. La longitud de onda más corta de la luz visible es de alrededor de 
4.000 ángstroms (1 ángstrom = 10-10 m). La longitud de onda de los electrones 
que se utilizan en los microscopios electrónicos es de alrededor de 0,5 
ángstroms. 
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Figura nº 4.10.- Imagen del microscopio electrónico 
 
 

Todos los microscopios electrónicos cuentan con varios elementos 
básicos comunes. Disponen de un cañón de electrones que emite los 
electrones que chocan contra el espécimen, creando una imagen aumentada. 
Se utilizan lentes magnéticas para crear campos que dirigen y enfocan el haz 
de electrones, ya que las lentes convencionales utilizadas en los microscopios 
ópticos no funcionan con los electrones. El sistema de vacío es una parte 
relevante del microscopio electrónico. Los electrones pueden ser desviados por 
las moléculas del aire, de forma que tiene que hacerse un vacío casi total en el 
interior de un microscopio de estas características. Por último, todos los 
microscopios electrónicos cuentan con un sistema que registra o muestra la 
imagen que producen los electrones. 
 

 
Para la observación y estudio de la 
morfología general de las 
microcápsulas, su situación sobre las 
fibras  se utilizó un microscopio 
electrónico de transmisión JEOL JSM-
6300 (Jeol USA Inc., Peabody, USA). 
 
El microscopio electrónico está 
preparado para trabajar con muestras 
conductoras.  
 
 

Figura nº 4.11.- Tejidos sobre el portamaterias recubiertos de oro. 
 

Como paso previo a la observación de la muestra en el microscopio 
electrónico, y al tratarse de materiales no conductores, las muestras fueron 
recubiertas con una capa de oro de 5-7 nm, en condiciones de vacío. Se utiliza 
una cinta adhesiva conductora para pegar las pequeñas muestra de tejido al 
portamaterias y para asegura la conducción eléctrica se crea un puente de 
grafito entre el tejido y el portamaterias metálico. 
 
Tabla 4.2.-  Características del microscopio electrónico JEOL JSM-6300. 
 
Modos de imagen Electrones secundarios y 

retrodispersados 
Voltaje de aceleración 0,5 hasta 30 kV 
Aumentos 5x hasta 300.000x 
Fuente LaB6 
Resolución 3 nm 
Vacío 10-5 
 
 



 Metodología Experimental 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
              111 

4.3.6.- Métodos Térmicos. TA, DTA, TG, DTG, DSC 
 
 El análisis térmico (TA), se basa en la medición de algunas 
propiedades físicas de la materia en función de la temperatura. Estas técnicas 
están evolucionando mucho gracias al incremento de demanda como 
consecuencia de la necesidad de caracterizar mejor los materiales en el uso de 
tecnologías avanzadas. 
 
 Estas técnicas se emplean habitualmente para determinar propiedades 
físicas y químicas de los polímeros, tarjetas de circuitos eléctrónicos, 
materiales geológiocs, etc. De los análisis efectuados con estas técnicas se 
puede obtener información acerca de: 
 
 Temperatura de transición vítrea, Pérdidas de peso, Energías de 
transición,  Cambios dimensionales, Cambios en el módulo, Propiedades visco 
elásticas, Temperatura de fusión, Temperatura de degradación 
 
 En función de la propiedad que se desee analizar se utilizará una 
técnica u otra. Éstas se especifican y resumen en el cuadro siguiente. 
 

Tabla 4.3. Características del análisis térmico 

TÉCNICA PROPIEDAD MEDIDA APLICACIONES 

DSC 
Differential 
scanning 
calorimetry 

Calentamientos y 
temperaturas de transición y 
reacciones 

Cinéticas de reacción 
Análisis de pureza 

DTA 
Differential thermal 
analysis 

Temperaturas de transición 
y de reacción 

Diagrama de fase 
Estabilidad térmica 

TGA 
Thermogravimetric 
analysis 

Cambios en el peso 
Estabilidad térmica 
Análisis de 
composición 

TMA 
Thermomechanical 
analysis 

Cambios dimensionales y de 
viscosidad 

Temperatura de 
reblandecimiento 
Coeficientes de 
expansión 

DMA 
Dynamic 
mechanical 
analysis 

Módulo, y comportamiento 
viscoelástico 

Resistencia al 
impacto 
Estabilidad mecánica 

EGA 
Envolved gas 
analysis 

Cantidad de productos 
gaseosos de la reacción 
inducida térmicamente 

Análisis de 
componentes 
orgánicos volátiles 
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 La termogravimetría (TG) se encarga de medir las variaciones en la 
masa de un cuerpo como consecuencia de una variación térmica controlada, 
generalmente en rangos de 5 a 10º C/min.  Esta medida se puede realizar 
calentando a velocidad constante (ensayos dinámicos), o en función del tiempo 
de tratamiento a una temperatura especificada (ensayos isotérmicos). Cuando 
la técnica empleada es la termogravimetría diferencial (DTG) el parámetro 
estudiado corresponde a las variaciones de la masa con respecto al tiempo 
(dm/dt). 
 
 La mayoría de los polímeros, cuando se calientan en una atmósfera 
inerte, sufren una degradación térmica en el rango de temperaturas 
comprendido entre 300-600º C, experimentando su máxima velocidad de 
descomposición a una temperatura determinada, que varía con la estabilidad 
térmica del polímero en cuestión. En el caso de mezclas de polímeros y/o de 
productos formulados con distintos componentes, si la pérdida de peso 
correspondiente a la descomposición de los distintos componentes está 
suficientemente diferenciada, es posible obtener una medida cuantitativa de 
todos ellos. 
 
 La medida de los cambios de peso de la muestra en función de la 
temperatura se realizan con una termobalanza. Esta es una combinación de 
una microbalanza electrónica y de un horno con programador de temperaturas. 
Así los elementos fundamentales (control de peso y control de temperatura) 
están adaptados en equipos termogravimétricos comerciales, que permiten 
obtener resultados reproducibles con cantidades de muestra de tan sólo unos 
miligramos y muestras de cualquier fase del tratamiento previo. Los 
experimentos suelen llevarse a cabo en atmósfera controlada para evitar 
reacciones no deseadas. 
 
 Los métodos de análisis térmico diferencial (DTA), se basan en 
establecer comparaciones entre la temperatura de la muestra a analizar y la de 
un material de referencia insensible. Las ventajas iniciales de esta técnica, 
desarrollada en 1889, es que elimina las influencias que pueden aparecer 
como influjo de las temperaturas del entorno, las cuales pueden interferir en los 
resultados. Avances posteriores permitieron obtener la relación  Ts-Tr frente a 
T directamente [3.30], donde T corresponde a la temperatura de ensayo, Ts a 
la temperatura de  la muestra y Tr a la temperatura del material de referencia. 
 
 Uno de los mayores avances en los sistemas de análisis DTA, 
comienza con la introducción de atmósferas de gas, que permiten el flujo de un 
gas o vapor a través de la muestra durante los diferentes ciclos térmicos, ello 
permitió el estudio de las reacciones frente a diferentes presiones parciales de 
diferentes gases que si se desea, se pueden variar durante el ciclo térmico.  
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En la figura 4.12 Se puede apreciar un aparato típico de DTA. 
 
 

 
 

Figura 4.12.- Esquema de funcionamiento de un equipo de DTA.[3.30] 
 
 La calorimetría diferencial de barrido se basa en la medición de los 
cambios de energía que experimenta una muestra en relación a un material 
inerte de referencia a distinta temperatura. 
 
 La muestra y el material de referencia son mantenidos a la misma 
temperatura mediante un programa de control. Cualquier diferencia de energía 
en el suministro independiente de la muestra y la referencia es registrada frente 
a la temperatura. Las pruebas térmicas se muestran como desviación de la 
línea base, ya sea en sentido exotérmico o endotérmico, dependiendo de si ha 
sido suministrada más o menos energía en la muestra en relación al material 
de referencia. 
 
 Los equipos de DSC constan en esencia de dos células; una que 
contiene la muestra y otra el material de referencia. Ambas células están 
equipadas  con un sensor para medir su temperatura y una resistencia de 
calentamiento independiente para cada una. Estas resistencias mantienen 
ambas células a la temperatura programada. Las temperaturas instantáneas de 
cada célula se miden y comparan con el valor de la temperatura programada. 
La diferencia de energías requeridas para mantener las dos células a la 
temperatura programada es la cantidad que se presenta en el termograma en 
función de la temperatura.  
 

 
4.4.- FASES DEL ESTUDIO. 
  
 Para la consecución de los objetivos marcados, se han propuesto una 
serie de técnicas analíticas  y una secuencia ordenada de trabajos. Las fases 
del estudio están representadas en el esquema siguiente, y comprenden 
trabajos con las microcápsulas como producto comercial con el fin de obtener 
información sobre ellas como si de un acabado se tratara.  
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Al igual que en la descripción de los objetivos, en la metodología 
experimental podemos separar los ensayos realizados sobre los productos 
comerciales suministrados por las empresas distribuidoras, es decir sobre las 
microcápsulas con la finalidad de caracterizar el producto, y los ensayos 
realizados sobre tejidos con ellas, obtenidos mediante aplicación de las 
microcápsulas. 

 
 

 
Tabla 4.4.- Fases del estudio 
 
 En segundo lugar se aplicarán las microcápsulas a los tejidos con el fin 
de obtener información sobre los sistemas de aplicación y procesos 
complementarios. 
 
 Con los tejidos con las microcápsulas se realizarán ensayos para su 
caracterización y por último se someterán a diferentes ensayos para determinar 
la vida útil de los tejidos acabados y también se podrán caracterizar.  
 
 
4.4.1.-  Caracterización  Producto Comercial. 
 

Para la caracterización de los productos comerciales 
microencapsulados  se realizarán los siguientes ensayos: 

MICROCÁPSULAS 
Producto Comercial 

CARACTERIZACIÓN 
Producto Comercial 

APLICACIÓN  
MICROCÁPSULAS 

INFORMACIÓN  
SISTEMA DE 
APLICACIÓN 

TEJIDOS CON  
MICROCÁPSULAS 

ENSAYOS  DE  
VIDA ÚTIL 

CARACTERIZACIÓN 
DE LOS TEJIDOS 

CARACTERIZACIÓN 
DE LOS TEJIDOS 
ENSAYADOS 

FASES DEL ESTUDIO DE CARACTERIZACIÓN 

1 
 
 
 
 
2 
 
 
 
 
3 
 
 
 
4 
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• Determinación de la materia seca. 
• Determinación de la distribución de tamaños y tamaño medio. 
• Comportamiento de las microcápsulas frente el calor  

 
La determinación de la materia seca se realiza por determinación de la 

diferencia de peso, de una muestra sometida a desecación a 105º C hasta 
peso constante. Se trata de un ensayo sencillo para el que se requiere disponer 
de una balanza de precisión que aprecie las décimas de mg. 
 

Para la determinación del tamaño de las microcápsulas se requiere 
disponer de un medidor-contador de partículas.   
 

Calorimetría diferencial de barrido. DSC, se utilizará para la 
determinación del comportamiento frente al aumento e temperatura.    
 
 
4.4.2.- Caracterización De Los Tejidos. 
 
 Con los tejidos con microcápsulas, se buscará información de la 
superficie de  estos mediante técnicas de espectroscopía infrarroja y 
microscopía electrónica. Son dos técnicas que pueden  facilitar  información 
sobre la situación y cantidad de microcápsulas  
 
Las técnicas de espectroscopía infrarroja (FTIR) aplicadas son: 
 

• Transmisión con pastilla 
• Reflectancia total atenuada. (ATR) 

 
 
4.4.3.- Determinación De La Vida Útil. 
 
 La evaluación de las propiedades  de los acabados convencionales, 
como por ejemplo,  el acabado de alta calidad obtenido mediante diversos 
productos químicos o resinas  que reaccionan con la celulosa modificando sus 
propiedades que se evalúan mediante medidas indirectas de los efectos 
buscados,  como la medida del ángulo de recuperación.  
 

Otro ejemplo, como los suavizantes o los perfumes,  la medida del 
efecto producido sobre la superficie de los textiles, se evalúa por la sensación 
que producen al tacto o el olor de forma totalmente subjetiva. Tampoco son 
productos que permanecen un tiempo indefinido sobre la superficie de los 
textiles. 
 

La aplicación de microencapsulados sobre los tejidos, cambia el 
sistema de interacción de los materiales poliméricos empleados en los 
acabados textiles convencionales y estos. La duración de un efecto 
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microencapsulado puede ser de vida corta dependiendo de su uso, por 
ejemplo, cuando la materia activa se libera por rotura de las capsulas, en 
función del uso va disminuyendo el efecto que se aportó con el acabado  al 
textil.  
 
 La vida útil de un acabado con microcápsulas será hasta que 
desaparezca el efecto aportado, aunque se pueda seguir usando  el textil. 

 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

5.- CARACTERIZACIÓN DE 
MATERIALES.  RESULTADOS.  
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5.- CARACTERIZACIÓN DE MATERIALES. RESULTADOS. 
 

En este apartado se presentan los resultados clasificados por técnicas 
analíticas, aplicadas a los diferentes productos utilizados y a los obtenidos tras 
la aplicación al textil, con la finalidad de  conocer el estado de las 
microcápsulas. 
 
 Se han estudiado 3 muestras diferentes del mismo aroma CENTER 
FINISH 164/02  Menta,  a las que haremos referencia como Menta 1 Menta 2, 
Menta 3, junto con otros productos microencapsulados  etiquetados  como 
Limón y Manzana, todas  facilitadas por la firma COLOR CENTER  y sólo una  
de la comercial FRANCOTEX denominada MICROTEX Menta. La 
disponibilidad de cada uno de los productos fue secuencial. 
 
5.1.- MICROCÁPSULAS  
 

Sobre estos productos comerciales se han aplicado técnicas  o 
ensayos analíticos y se han comparado entre sí los resultados. 
 
Estas técnicas nos permiten conocer  
 

• %  de  materia seca. 
• distribución de tamaños y tamaño medio. 
• Comportamiento de las microcápsulas frente el calor DSC 
• FTIR espectros de las microcápsulas. 
• Microscopia electrónica SEM 

 
5.1.1.- Porcentaje de materia seca. 
 
 La determinación de la materia seca (materia activa) de los productos 
microencapsulados  ensayados ha proporcionado los siguientes resultados: 
 
 Microencapsulado Aroma de menta nº 1 47% 
 Microencapsulado Aroma de manzana   43% 
 Microencapsulado Aroma de menta nº 3 27% 
 Resina Center BC  (dispersión acrílica)   39% 
 

Las muestras utilizadas para estos ensayos corresponden a muestras 
industriales, para su aplicación industrial. El disponer de diversas muestras del 
mismo aroma encapsulado fue debido al tamaño de las muestras sustanciales  
y cuando se acabaron las existencias se nos suministró un producto 
encapsulado teóricamente igual. El periodo transcurrido entre los primeros 
ensayos con la Menta nº 1, hasta los realizados con la menta nº 3  fue superior 
a un año. 
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 En estos resultados se distingue claramente, la gran cantidad de agua 
presente en el producto microencapsulado nº 3 respecto de los anteriores 
productos, como primera diferencia importante. 
 
5.1.2.- Distribución de tamaños y tamaño medio. 
 

Para caracterizar los  productos microencapsulados, se ha determinado 
el tamaño medio de las microcápsulas mediante el contador de partículas, 
Coulter Counter serie Z1, de Beckman Coulter. Los resultados obtenidos en las 
primeras muestras de productos microencapsulados, muestran unos diámetros 
de microcápsulas mayores que los utilizados en los ensayos finales. Los 
productos referenciados como Manzana 1 y Menta 1 proporcionan unos valores 
medios de diámetros superiores a 4 µm.  

 
Diámetros 

µm Menta 1 Menta 3 Limón Manzana 
2 0,00 0,00 0,00 0,00 
3 0,06 0,61 0,05 0,05 
4 0,44 0,30 0,40 0,38 
5 0,23 0,06 0,25 0,25 
6 0,12 0,02 0,14 0,15 
7 0,07 0,01 0,09 0,09 
8 0,04 0,00 0,05 0,04 
9 0,02 0,00 0,03 0,03 

10 0,01 0,00 0,01 0,01 
12 0,01 0,00 0,00 0,00 

 
Tabla 5.1.Fracciones  de tamaños de los productos microencapsulado 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.2.- Fracciones de  Diámetros de CENTER FINIS 164/02 Menta 1 . 
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Figura 5.3.- Fracciones de  Diámetros de CENTER FINISH 164/02 Menta3 . 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.4.- Fracciones en % de  Diámetros de CENTER FINISH 164/02 Manzana. 
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Figura nº 5.5. Fracciones en % de  Diámetros de CENTER FINISH 164/02 Limón 

 
En las gráficas se presentan en color los valores porcentuales de los 

recuentos efectuados sobre disoluciones de microencapsuladas tal y como 
hemos descrito anteriormente. En color negro y en las tres gráficas, se ha 
ajustado una media móvil entre cada dos de los valores experimentales 
obtenidos, lo que estimamos más aproximado a la realidad. 
 
El gráfico correspondiente a producto Menta 3, que se nos suministró con 
posterioridad se ha encontrado que el tamaño de microcápsulas es muy 
pequeño, más del 60% del recuento se sitúa entre 1’6 y 3 µm mientras que 
tamaños superiores a 6 µm no representan mas del 1%. 
 
Estas diferencias de tamaño mostradas por el contador de partículas deben ser 
confirmadas por la microscopia electrónica, que permite obtener Micrografías  a 
nivel de micras.  
 
5.1.3.- Comportamiento de las microcápsulas frente el calor DSC. 
 
 Las caracterizaciones anteriores sobre las muestras de microcápsulas 
han estado encaminadas a evaluar diferencias en la cantidad de principio 
activo de la muestra en forma de materia activa, y a determinar el tamaño de 
partícula de los distintos productos de forma individual.  
 
Mediante la técnica de Calorimetría Diferencial de Barrido (DSC) pueden 
determinarse y evaluarse los posibles cambios producidos en la microcápsula, 
como consecuencia de la acción que ocasiona el incremento de temperatura al 
que se somete.  
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 Los análisis térmicos realizados se han realizado con la colaboración 
del Departamento de Ingeniería Mecánica de la UPV tal y como se menciona 
en el capítulo de agradecimientos. 
 
 Para la obtención de los termogramas, se parte de la emulsión de las 
muestras  tal y como ha sido suministrada por la casa comercial, las cuales se 
han preparado según requiere el equipo empleado. Las muestras se pesan y 
se colocan en un recipiente que posteriormente se cierra en forma de cápsula 
para introducirlo en el Calorímetro Mettler DSC 821 400. 
 
 En primer lugar se muestra la evolución de las curvas calorimétricas 
para las muestras de microcápsulas con distintos aromas como principio activo 
en su interior. 
 
 Para determinar el comportamiento de las microcápsulas frente a las 
variaciones térmicas, se ha procedido a estudiar las curvas calorimétricas de 
cada una de las materias, comparándolo con la curva calorimétrica que se 
obtiene cuando se ha procedido a realizar un triturado previo de la materia 
secada. El objeto del triturado es romper las cápsulas y permitir que el aroma 
se evapore, con el objeto de eliminar en la medida de lo posible el principio 
activo de las microcápsulas y evaluar el comportamiento térmico de la 
membrana.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 5.6.- Curvas calorimétricas del producto CENTER FINISH 164/02 Menta1.En color negro 
el producto microencapsulado en forma de emulsión. En rojo el mismo producto previamente 
secado y triturado. 
 
 
 
 En las figuras,  5.7, 5.8 y 5.9, muestran la representación gráfica de las 
curvas calorimétricas. El color negro corresponde a la representación de la 
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muestra tal como ha sido suministrada por el proveedor, y en trazo rojo se 
muestra el comportamiento de la misma muestra seca una vez triturada. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 5.7. .- Curvas calorimétricas del producto CENTER FINISH 164/02 Menta3. En color 
negro el producto microencapsulado en forma de emulsión. En rojo el mismo producto previamente 
secado y triturado. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 5.8 .- Curvas calorimétricas del producto CENTER FINISH 164/02 Manzana. En color 
negro el producto microencapsulado en forma de emulsión. En rojo el mismo producto previamente 
secado y triturado. 
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Figura nº 5.9.- Comparación de las curvas calorimétricas de las dos muestras  del producto 
microencapsulado  CENTER FINISH 164/02 Menta 1 y Menta3. 
 
 Para cada una de las representaciones obtenidas, se puede apreciar 
que existe un pico alrededor de los 100º C, que podría atribuirse a pérdida de 
humedad, y otro de menor intensidad sobre los 350º C que se puede atribuir a 
una desintegración del material. En las muestras de menta 1 y manzana, se 
puede apreciar que cuando se han triturado, el valor mínimo del pico se obtiene 
para temperaturas superiores que el que presenta la muestra sin triturar. 
Cuando se analiza la figura 5.7, podemos observar que la Menta 3 presenta un 
comportamiento similar pero con menores valores, por lo que aparece 
representado prácticamente como una línea.  
 
 Si se comparan las curvas calorimétricas de los dos productos 
microencapsulados Menta 1 y 3 utilizadas en este estudio, se puede apreciar 
una gran similitud, tal y como se representa en la figura 5.9.  
 
 El pico que se presentan alrededor de los 100º C, se podría atribuir a 
pérdida de humedad, pero cuando se representa la pérdida de masa tal y como 
se muestra en la figura 5.10., en la que se puede observar que ésta pérdida no 
cesa a los 105º C- 110º C, sino que continúa decreciendo hasta alcanzar 
aproximadamente los 150º. A partir de esta temperatura comienza a presentar 
un comportamiento constante entre los 150 y los 300º C, punto en el que se 
vuelve a apreciar una pérdida de masa que coincide con la posición del 
segundo pico detectado.  
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Figura 5.10..- Pérdida de masa con la temperatura.) Muestra de microencapsulados Menta 1.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.11..- Pérdida de masa con la temperatura  b) Muestra de microencapsulados Menta 1 
triturada. 
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 Al detectar que existe pérdida de masa mas allá de los 110º C, se 
puede afirmar que parte del compuesto se degrada en temperaturas próximas 
a los 100º C y que se mantiene hasta aproximadamente los 150º C. Dada la 
volatilidad conocida de la gran mayoría de los aromas, intuimos que el primer 
pico en la curva calorimétrica, o la primera inflexión en la curva de pérdida de 
masa se puede atribuir a una evaporación o degradación conjunta del agua que 
retiene la muestra y del aroma. El segundo pico, podría atribuirse al otro 
compuesto que presenta la muestra y que corresponderá con la membrana de 
recubrimiento del principio activo.  
 
 Este comportamiento se puede verificar al analizar la pérdida de masa 
que se obtiene cuando se ha triturado la microcápsula para eliminar la máxima 
cantidad de principio activo posible. Esta representación se puede apreciar en 
la figura 5.9. b. En ella se aprecia que el punto de inflexión próximo a los 100º 
C, ha desaparecido, por lo que se puede atribuir que el primer pico de la curva 
calorimétrica puede atribuirse a la pérdida del aroma o a su degradación.  
 
 La figura 5.9. muestra el comportamiento obtenido para la muestra de 
microcápsulas conocida como Menta 1, sin embargo, cada una de las muestras 
de microcápsulas analizadas en este estudio ha mostrado un comportamiento 
muy similar, que no se incluye por no ser reiterativo.  
 
5.1.4.- Degradación Térmica De La Resina  
 
 Cuando se evalúa el comportamiento de las microcápsulas, se debe 
tener en cuenta el comportamiento que presenta la resina que las liga al tejido. 
En la figura 5.11 se puede apreciar un pico prominente en la curva 
calorimétrica, alrededor de los 100º C. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.12.- Curva calorimétrica de la Resina BC 
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Figura 5.13.- Curva Termogravimétrica  de la Resina BC. 
 
 
 
 Cuando se analiza el comportamiento de la pérdida de masa para este 
tipo de productos, se puede detectar que la pérdida alrededor de los 100º C, 
también se produce en este caso, al igual que para las microcápsulas, sin 
embargo, en este producto, el pico es más agudo, sin presentar un punto de 
inflexión amplio, en este caso está prácticamente alrededor de los 100º C, lo 
que indica que prácticamente es debida a la pérdida de agua, degradándose el 
polímero  cuando se alcanzan temperaturas próximas a los 400º C. 
 
 Dado que el comportamiento térmico de la resina alrededor de los 100º 
C, presenta modificaciones más abruptas que las microcápsulas, se puede 
pensar que la resina a estas temperaturas presenta pérdida de agua.  En las 
microcápsulas tanto el pico de la curva calorimétrica como la inflexión en la 
pérdida de masa se estabiliza a temperaturas próximas a los 150ºC, si parece 
indicar que existe una mayor actividad en este rango de temperaturas, 
comparado con la resina. Esta actividad se puede atribuir a la liberación parcial 
del principio activo, es decir del aroma microencapsulado. 
 
 
 
 
 

0 100 200 300 400 500
2

4

6

8

10

12

Resina BC

m
g

TEMPERATURA (º C)



 Caracterización de Materiales. Resultados 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________ 
              129 

5.1.5.- Espectros Infrarrojos de las microcápsulas. (FTIR). 
 
 Para caracteriza los productos microencapsulados se han realizado 
espectros infrarrojos por transmisión mediante pastilla de KBr, de las 
microcápsulas sin romper. Es decir del producto comercial tal y como se nos 
suministra y que después aplicaremos a los tejidos. El procedimiento es 
sencillo y se ha descrito. 
 

Estos productos microencapsulados tienen el inconveniente de tener 
una cantidad relativamente grande de agua y había que conseguir una 
pequeña cantidad de entre 10-20 mg en la pastilla de KBr,  por lo que se dejó 
mediante pesada una pincelada finísima sobre el Bromuro Potásico, 
introduciendo la pastilla en una balanza termogravimétrica y evaporando la 
humedad. Cuando se alcanzó el peso constante se introdujo en el 
espectrofotómetro y se obtuvo el espectro que se muestra en la figura 5.14. y 
siguientes. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.14.- Espectro de transmisión (en Absorbancia) de las microcápsulas del producto 
referenciado como  menta  1. (CETERFINISH 164/02) 
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Figura 5.15.- Espectro de transmisión de las microcápsulas del producto referenciado como 
(CETERFINISH 164/02) Manzana  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.16.- Espectro de transmisión (en Absorbancia) de las microcápsulas del producto 
referenciado como  menta  3. (CETERFINISH 164/02) 
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Los tres espectros anteriores de microcápsulas Center finish 164/02  
(Menta 1, Manzana 1, Menta 3) presentan bandas comunes entre ellos y 
comunes con la celulosa. Se aprecian perfectamente diferenciables bandas 
centradas en los tres casos entre 3700 cm-1 y 3000 cm-1 correspondientes a las 
vibraciones de tensión del grupo OH que serán las de trabajo para el análisis 
de los tejidos con microcápsulas 
 
 Puesto que en la información proporcionada por la firma comercial que 
suministra los productos microencapsulados, se nos ha indicado que las 
membranas de las microcápsulas son de melamina-formol, se ha buscado en 
librerías del equipo,  espectros de este producto que definirán sus bandas 
características, aunque lo único que aportaría sería la confirmación de que el 
polímero indicado es realmente el que es. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.17.- Espectro de transmisión FTIR de la Melamina formol condensada. 
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5.1.6.- Espectro Infrarrojo de la Resina de fijación  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.18.- Espectro de transmisión de la resina de fijación de las microcápsulas. 
  
 
 La resina muestra una banda característica sobre 1410 cm-1, sin 
embargo esta región presenta múltiples bandas para la celulosa y se solapan. 
Tambien muestra una banda importante en la región de tensión de los OH 
entre 3700 : 3000 cm-1. 
  
 Se ha preferido trabajar con una cantidad de resina constante para 
evitar modificaciones en la banda de 3700 : 3000 cm-1. 
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5.2.- APLICACIÓN POR AGOTAMIENTO. 
 

Los primeros ensayos se realizaron con el producto microencapsulado 
referenciado como menta1. (Center Finish 164/02). 

 
El estudio se preparó para conocer y demostrar cual es el sistema de 

aplicación de las microcápsulas que mayor rendimiento proporciona. Las 
condiciones de trabajo están descritas en el punto 4.2.1, y para la aplicación de 
las microcápsulas por agotamiento se prepararon dos baños. El primero con: 

• Relación de baño R/b 1/40  
• 4% de producto comercial encapsulado   
• 2 de resina.  

Y otro con  
• 6 % de microcápsulas  
• 3% de resina. 
•  

El baño se calentó hasta 80 ºC manteniendo esta temperatura durante 30 
minutos. Los resultados obtenidos están evaluados por microscopia 
electrónica, y espectroscopia infrarroja. 
 
5.2.1.- Microscopia Electrónica de Barrido. SEM. 
 

 
Figura nº 5.19  Micrografías A1 = Tejido obtenidos por agotamiento a 500 aumentos. 4 % s.p.f. de  
Mic Menta 1 y 2 % s.pf. Resina.   A2 = 6 %  s.p.f.  Mic Menta1 y 4 % s.p.f. Resina 
 
 Estas Micrografías muestran un pequeño número de microcápsulas  en 
los dos tejidos obtenidos por agotamiento y si se comparan con los tejidos 
obtenidos por impregnación, se podrán establecer conclusiones sobre el mejor 
método de aplicación de los productos microencapsulados. 
 
 
 
 
 

A1 A2 
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5.3.- Aplicación por fulardado. 
 
 Para este estudio son muchas las aplicaciones por fulardado 
realizadas,  buscando obtener tejidos con diferentes concentraciones y 
diferentes impregnaciones. El primer trabajo, se realizó para comparar con el 
proceso de agotamiento, utilizando concentraciones en el baño de fulardado 
inferiores a lo habitualmente recomendado en los acabados industriales.  
  
 Con el primer producto microencapsulado referenciado como Menta 1 
se prepararon baños a 20 y 30 g/L  de producto microencapsulado,  los dos 
baños contenían además 20 g/L de Resina Center BC. El porcentaje de 
impregnación alcanzado (pick-up) fue del 90%. 
 

Estos dos tejidos están  referenciados como T01 y T02 en la tabla 4.1, 
y se procedió a su secado y termofijado realizando esta operación en estufa de 
aire forzado, a 100º C y a 120º C respectivamente. 
 
 La evaluación de estos tejidos por microscopía electrónica muestra una 
mayor cantidad de microcápsulas que en los tejidos obtenido por agotamiento 
 
 
5.3.1.- Microscopía Electrónica de Barrido. (SEM) 
 
En este apartado pueden verse una selección de microfotografías, obtenidos 
por fulardado con microcápsulas del aroma Menta1. La finalidad es  que 
puedan compararse con las de agotamiento. Las Micrografías 1 y 3 están 
obtenidas a los mismos aumentos que las de agotamiento.  
 
 Se ha realizado una selección entre las Micrografías disponibles de los 
dos primeros tejidos (T01 y T02) a la ampliación más grande disponible. Esto 
focaliza  el punto sobre el tejido. Permite “ver” las microcápsulas a nivel 
individual pero se pierde la visión del tejido. Sólo cobran importancia las 
microcápsulas. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 5.20.-  Micrografías obtenidas a 2000 aumentos de los tejidos sin termofijar 1 = (T01) 
Tejido con 30 g/L de Microcápsula de Menta 1.    2 =  (T02)  Tejido con 20 g/L.   

1 2
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 Estas Micrografías ampliadas permiten observar claramente la 
situación de las microcápsulas, el ligado mediante la resina acrílica, así como la 
forma perfectamente esférica que poseen. Al mismo tiempo se compara el 
efecto del secado-termofijado a 100ºC con 120ºC frente al mismo tejido sin 
termofijar. 
 

 
Figura nº 5. 21. Micrografías 3 y 4 Tejido con 30 g/L de Microcápsula de Menta 1. Micrografías 5 y 
6 tejido con 20 g/L.  Las Micrografías 3 y 5 están a 500 aumentos, y las Micrografías 4 y 6 a 1000 
aumentos. 
 
 Las imágenes mostradas no indican que el proceso de termofijado, que 
se estudia más adelante, altere las microcápsulas, por lo que respecta a las 
dos temperaturas elegidas para este proceso 100 y 120 ºC  
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Figura nº 5.22.  Micrografías 7 y 8 Tejido con 30 g/L de Microcápsula de Menta 1 secados y 
termofijados respectivamente a 100 y 120 ºC. Micrografías 9 y 10 Tejido con 20 g/L. secados y 
termofijados respectivamente a 100 y 120 ºC. Las cuatro Micrografías están a 2000 aumentos 
 
5.3.2.- Comparación entre los dos sistemas de aplicación. Conclusiones. 
 
 La comparación visual de las Micrografías obtenidas de los dos 
sistemas de aplicación; agotamiento versus impregnación, demuestran 
claramente que los mejores resultados los proporciona  la  impregnación  
 
 La adición de la resina acrílica en los baños de fulardado, se ha 
mostrado totalmente conveniente según las micrografías. Constituye el sistema 
de ligado de las microcápsulas a las fibras. En aplicaciones posteriores se ha 
mantenido constante la cantidad de resina para eliminar una variable del 
proceso. 
  
 En las Micrografías se observa la presencia de la resina que forma 
enlaces  físicos entre las fibras y enlaces de las microcápsulas con las fibras. Y 
se aprecia excesiva cantidad de resina, por lo que en aplicaciones posteriores 
se ha disminuido. 
 
 Con independencia del tamaño de las microcápsulas, se observa una 
tendencia en estas a ocupar los recovecos de las fibras de algodón. Esto es 

7 8
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una característica que se podrá apreciar en otras aplicaciones y otros 
productos, todas las microcápsulas tienden a esconderse en zonas cóncavas 
de las fibras.  
 
 
5.4.- APLICACIONES CON OTROS PRODUCTOS. 
 
 Con los dos tejidos (T01 y T02) obtenidos por fulardado con la primera 
muestras de Menta1 (Center Finish 164/02) se han realizado ensayos 
comparativos de lavados sucesivos y ensayos de frote, con estudios 
espectroscópicos y de microscopia electrónica que se presentarán en el 
Capítulo  6 Análisis de tejidos y resultados. 
 
 Con la segunda muestra de producto microencapsulados facilitado por 
la  COLOR CENTER, Center Finish 164/02  y que llamamos Menta 2, se 
prepararon tres tejidos, el primero de ellos, el baño de fulardado solo contenía 
producto microencapsulado, a 30 g/L, a este baño se añadió 10 g/L de resina 
acrílica y se obtuvo el segundo tejido. Estos dos tejidos se referenciaron como 
T03 y T04.  
 

El tercer tejido se preparo con un baño en el que se utilizó la totalidad 
de la muestra restante, y contenía  55’8 g/L  y 10 g/L de resina. El tejido 
obtenido pasó a denominarse T05. El porcentaje de impregnación pick-up 
alcanzó los valores entre el 89% al 91%. Este resultado es acorde con los 
valores de los primeros ensayos, por lo que esperaba obtener Micrografías de 
similares características a las anteriores. 

 
Estos tres tejidos se han estudiado mediante microscopia electrónica y 

espectroscopia infrarroja y se presentan a continuación. 
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5.4.1.- Microcopia electrónica.  Segunda aplicación. 
 
 Los dos tejidos descritos T03 y T04 con la misma concentración de 
microcápsulas, proporcionaron las siguientes Micrografías seleccionadas 
 

 
Figura nº 5.23.  Micrografías  11,12 y 13 a diferentes aumentos, Tejido T03= 30g/L Menta2 sin 
resina. Las Micrografías 14,15 y  16, Tejido  T04= 30g/L Menta 2 con 10 g/L resina acrílica. 
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 La preparación de estos dos tejidos se hizo para compararlos  con los 
obtenidos en la primera fase del trabajo, cuya concentración de 
microencapsulados es la misma que T01 (30 g/L), ya que no se disponía de 
ninguna referencia. Se necesita saber si los resultados obtenidos eran 
reproducibles. 

 
En la tabla 4.1 aparecen como T03 y T04. Estos dos tejidos muestran 

en sus Micrografías una menor presencia de microcápsulas. Esto es una 
afirmación cualitativa, difícil de cuantificar. 

 

 
Figura nº 5.24 Comparación entre T01 (Menta 1)    y  T04 (Menta 2) ambos con 30 g/L de 

microcápsulas en le baño de fulardado. 
 
De esta comparación se estableció como primera hipótesis de los 

resultados, que el producto microencapsulado podía ser diferente, y/o que la 
cantidad de resina acrílica empleada podía ser insuficiente. Teniendo en cuenta 
que la cantidad de resina debe ser una constante el proceso para no interferir. 

 
Las microfotografías del tejido con mayor concentración en el baño de 

fulardado (55’8 g/L), en la tabla 4.1 referido como T05, confirmó el mal estado 
de parte de las microcápsulas. Debe tenerse en cuenta que las Micrografías 
pertenecen a una muestra de tejido de 4 x 4 mm. que es el máximo que se 
puede colocar en los portamaterias del microscopio y la información recogida 
corresponde a esta pequeña zona. 
 

Tanto en las Micrografías correspondientes a T03 y T04 (en la figura nº 
5.8) como las de T05, Figura 5.10 puede observarse la presencia de 
microcápsulas vacías, rotas y deshinchadas. Esto fue la confirmación definitiva 
ya que los tejidos estudiados no  habían experimentado ningún proceso de 
degradación. Todos los ensayos de vida útil, lavado y frote se desecharon.  
 
 
 

T01 T04 
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Figura nº 5.25.-   Micrografías  17,  18, 19,  20,  21   y  22   Tejido T05 
 

Estas  Micrografías de la figura 5.25, se han seleccionado de entre 
unas 110, buscando la presencia de microcápsulas llenas, aunque también las 
haya vacías, y confirman la sospecha que se tenia sobre le producto 
microencapsulado cuya apariencia era diferente.  

 
5.4.2.- Resina Acrílica. Microscopia electrónica. 

17 18 

19 20

21 22



 Caracterización de Materiales. Resultados 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________ 
              141 

 
 Las Micrografías 5.26 y 5.27 de las aplicaciones de las dos resinas 
acrílicas utilizadas, como único producto del baño de fulardado, muestran que 
ambas recubren totalmente las fibras de algodón por lo que la concentración de 
15 g/L es suficiente para fijar las cantidades de microcápsulas. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 5.26. Aplicación  por fulardado de Resina Center BC  a 15 g/L  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 5.27. Aplicación  por fulardado de Resina Resitex CPS   a 15 g/L  
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5.4.3. Microcopia Electrónica. Tercera aplicación.  
 
 La tercera aplicación se realizó con productos microencapsulados 
proporcionados por la firma Francotex, tal y como esta indicado en el apartado 
4 de Materiales. Y los tejidos obtenidos por fulardado con estas microcápsulas 
están referenciados como T07 y T08 en la tabla 4.1. 
 

Este  producto microencapsulado “Microtex Menta” tampoco resultó ser 
un producto en perfectas condiciones. Las Micrografías de estos dos tejidos 
presentadas en la figura nº 5.28 muestran, entre otras,  unas microcápsulas de 
las que sólo quedan las membranas. 

 
 
Figura 5.28.    Micrografías 24 y 25   T08 = Microtex Menta 30 g/L y 30 g/L resina Resitex CPS   
Micrografías 26 y 27    T07 = 60 g/L Microtex Menta y 15 g/L resina Resitex CPS 
 
 
5.4.4. Microcopia Electrónica. Cuarta  aplicación.  
 
 En la tercera muestra de producto microencapsulado, CENTER FINISH 
164/02 Menta, se ha encontrado que contiene una mayor cantidad de agua 
(27% de materia seca). Y el tamaño de microcápsulas es inferior a las 3 µm. 
 Estos valores frente a 43-47% de materia seca de las otras muestras y 
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tamaños medios de microcápsulas superiores a 4 µm, auguraban un nuevo 
fracaso como en las aplicaciones anteriores  
 
 Este producto se referenció como Menta3, y tal como está indicado en 
la tabla 4.1. Resumen de las aplicaciones, se obtuvieron  cuatro tejidos a 
diferentes concentraciones de Microcápsulas por el procedimiento de  
fulardado. (10, 30, 40, 60 g/L) con 15 g/L resina. 
  

Las microfotografías de la figura 5.29 que se presentan como Menta 3 
son una selección para poder observar las diferencias entre los diferentes 
tejidos. Los cuatro tejidos obtenidos por fulardado a diferentes concentraciones 
se comparan a igualdad de aumentos. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 5.29  Las cuatro Micrografías se han obtenido a 1000 aumentos.  Imagen 28 tejido C31 = 
10 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 g/L de resina Center BC.  
Imagen 29 tejido C33 = 30 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 g/L de resina 
Center BC.  
Imagen 30 tejido C34 = 40 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 g/L de resina 
Center BC.  
Imagen 31 tejido C36 = 60 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 g/L de resina 
Center BC.  
 

Con estos tejidos se ha estudiado la vida útil de la aplicación, desde la 
influencia de la temperatura en el termofijado,  influencia de los lavados 
sucesivos, acción del frote, influencia del planchado y su temperatura, y las 
variaciones ópticas producidas por el paso del tiempo y amarilleamiento del los 

2288  2299  
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tejidos. Estos resultados se presentan en el apartado 6 Análisis de tejidos 
Resultados. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 5.30.  Imagen 32 tejido C31 = 10 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 
g/L de resina Center BC.  A 2000 aumentos 
Imagen 33 tejido C33 = 30 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 g/L de resina 
Center BC.  A 2000 aumentos 
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Figura 5.31. Imagen 5.34 tejido C34 = 40 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 
g/L de resina Center BC. A 2000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.32.-Imagen 35 tejido C36 = 60 g/l Microcápsulas menta 3 (CETERFINISH 164/02) y 15 g/L 
de resina Center BC. A 2000 aumentos 
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 El análisis de las Micrografías anteriores, figura 33-35 resulta 
totalmente subjetivo, y su visión puede producir al observador la sensación de 
muchas o pocas microcápsulas, pero debe tenerse en cuenta que son zonas 
seleccionadas de las preparaciones (4 x 4 mm. de tejido), por la propia 
presencia de las microcápsulas. Las zonas con pocas microcápsulas no se 
seleccionaban, puesto que el criterio era poder “ver “ las microcápsulas. 
 
 Esto no permite en todos los casos apreciar diferencias de 
concentración entre los tejidos.  
 
5.4.5.-Reproducibilidad del proceso. Aplicaciones finales. Microcopia 
Electrónica 
 

Los productos microencapsulados con aromas, CENTER FINISH 
164/02 Manzana  y Limón, se nos proporcionaron junto con el aroma menta 1 y 
menta 2  y se aplicaron con las mismas concentraciones que el producto menta 
3.  Las concentraciones de microcápsulas en los baños de fulardado están 
definidos en la tabla 4.1. 

 
 Los resultados logrados en la Microscopía Electrónica se muestran el 
las siguientes Micrografías que corresponden a los ocho  tejidos con diferentes 
concentraciones de los dos productos microencapsulados. En el pie de cada 
microfotografía, se indican las condiciones de obtención. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura Nº 5.33   Imagen 36 Tejido Li60 = 60 g/l Microcápsulas Limón (CETERFINISH 164/02) y 15 
g/L de resina Center BC. A 500 aumentos 

36 
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Figura Nº 5.34.-Imagen37  Tejido Ma60 = 60 g/l Microcápsulas Manzana (CETERFINISH 164/02) y 
15 g/L de resina Center BC. A 500 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura Nº 5.35.- Imagen38  Tejido Ma60 = 40 g/l Microcápsulas Manzana (CETERFINISH 164/02) y 
15 g/L de resina Center BC. A 1000 aumentos 
 

37 

38 



 Caracterización de Materiales. Resultados 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________ 
              148 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura Nº 5.36     Imagen39  Tejido Li40 = 40 g/l Microcápsulas Limón (CETERFINISH 164/02) y 15 
g/L de resina Center BC. A 1000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura Nº 5.37     Imagen37   Tejido Li30 = 30 g/l Microcápsulas Limón (CETERFINISH 164/02) y 
15 g/L de resina Center BC. A 1000 aumentos 
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Figura Nº 5.38     Imagen  Tejido Ma30 = 30 g/l Microcápsulas Manzana (CETERFINISH 164/02) y 
15 g/L de resina Center BC. A 1000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura Nº 5 39    Imagen  Tejido Ma10 = 10 g/l Microcápsulas Manzana (CETERFINISH 164/02) y 
15 g/L de resina Center BC. A 1000 aumentos 
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Figura Nº 5.40     Imagen  Tejido Li10  = 10 g/l Microcápsulas Limón (CETERFINISH 164/02) y 15 
g/L de resina Center BC. A 1000 aumentos 
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5.5.- CONCLUSIONES 
 

• Los valores medios de los tamaños de las microcápsulas dan para 
todas las muestras que se han ensayado un máximo de diámetros de 
las  microcápsulas de  4 µm. Pero las curvas de tamaños resultan 
mucho más dispersas en los primeros productos que presentan 
tamaños más grandes, confirmado por microscopia. 

 
• El estudio de las graficas proporcionadas en el DSC muestran 

claramente la pérdida de agua en todas las muestras de productos 
microencapsulados, esto confirma que se trata de un producto de 
emulsión. También muestra una pequeña disminución de peso hasta 
150º C lo que se debe interpretar como pérdida del aroma. La 
destrucción del polímero exterior no se produce hasta que no se 
supera los 300º C, lo que es normal en materias poliméricas. 
 
El estudio del comportamiento de la resina acrílica de ligado sólo 
muestra pérdida de agua a los 100º C y pérdida de masa por encima 
de los 300º C, por lo que la resina es estable al calor a las 
temperaturas de procesado textil. 

 
• Los espectros de infrarrojos de la melamina formol obtenido de las 

librerías de espectros, comparado con los espectros obtenidos para las 
diferentes muestras de microcápsulas, muestran las mismas bandas 
características. Esto confirmaría la presencia de la melamina formol en 
las membranas de las cápsulas utilizadas.  

 
• Los espectros infrarrojos de las muestras  de los productos 

microencapsulados presentan importantes variaciones en las bandas 
correspondientes a tensión de  OH situadas entre los 3000 y 3700 cm-1. 
La evolución y modificación de estas  bandas se utiliza para  el análisis 
de los tejidos con microcápsulas  del capitulo 6. 
 

• Además los espectros de las microcápsulas, presentan en la zona 
1440-1800 cm-1 una serie de bandas  que serán utilizadas en análisis 
posteriores, como son las bandas alrededor de 1560 cm-1  que 
corresponde con la vibración de tensión C-N,  además esta banda 
corresponde a los grupos amida como consecuencia de la vibración de 
flexión  del NH2  la banda centrada alrededor de 1650 cm-1 se relaciona 
con la vibración de tensión del CO de los grupos amida 

 
• La microscopia se ha mostrado como una herramienta muy eficiente 

para conocer el estado de los tejidos. Los dos sistemas de aplicación 
para la obtención de tejidos  Agotamiento e Impregnación, pueden ser 
válidos para la distribución de las microcápsulas, pero la microscopia 
electrónica muestra claramente las grandes cantidades depositadas 
por impregnación. 
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• La microscopia electrónica también muestra la preferencia de la 

microcápsulas, principalmente las de pequeño diámetro a situarse en 
los recovecos de las fibras de algodón, Las más grandes se sitúan en 
zonas más externas. 

 
• La visión por microscopia electrónica, de los ensayos por impregnación 

a diferentes concentraciones muestra los mejores resultados para las 
concentraciones elevadas.(40-60 g/L)  Por otra parte es evidente que la 
mayor presencia de microcápsulas en el baño de fulardado a igualdad 
de impregnación, debe dejar un mayor depósito sobre los tejidos. 

 
• En este capítulo se ha mostrado microfotografías de aplicaciones con 

microcápsulas que no se ha utiliza para estudios posteriores en esta 
tesis, y han sido rechazadas por la presencia de numerosas 
microcápsulas rotas. En estos casos, no se hubiera podido decidir 
sobre la continuidad de los trabajos. En los ensayos de degradación no 
se hubiera decidido correctamente. 

 
La microscopía electrónica ha permitido rechazar algunos ensayos que 

se realizaron con un gran número de microcápsulas ya vacías, que 
podían haber proporcionado resultados confusos respecto del propio 
estado de las microcápsulas al relacionarlo con un determinado 
ensayo. 

 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

6.- ANALISIS DE TEJIDOS. 
RESULTADOS. 
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6.- ANALISIS DE TEJIDOS. RESULTADOS. 
 

Hasta el momento se ha obtenido innumerables aplicaciones de 
microcápsulas sobre artículos textiles, limitándose la detección de la presencia 
de las mismas sobre el textil a la observación subjetiva de los evaluadores, 
bien por observación mediante microscopía electrónica, o en muchos casos 
limitándose simplemente a la búsqueda de la presencia del principio activo, es 
decir si se trata de un aroma intentando detectarlo olfativamente. 

 
Se pretende poner a punto una técnica de análisis lo suficientemente 

objetiva como para poder establecer comparaciones entre distintos analistas y 
entre productos diversos. Para ello se recure a la metodología y las técnicas 
instrumentales descritas en capítulos previos, como es la Espectroscopia 
Infrarroja por Transformada de Fourier y en todo caso, apoyada en las 
imágenes de la Microscopia Electrónica. 

 
Aunque la observación de los tejidos mediante la microscopia 

electrónica es un buen método de detección que permite observar el estado de 
la microcápsulas,  es un método totalmente subjetivo y sólo aporta información 
cualitativa por ello se analizarán los espectros de infrarrojo y se procurará 
reforzar la idea con las imágenes de la microscopía electrónica.  

 
  

6.1 ANÁLISIS DE LA PRESENCIA DE MICROCÁPSULAS SOBRE EL 
TEJIDO. 
 
 En el apartado 5.1 referido a las microcápsulas se han presentado los 
espectros infrarrojos de las microcápsulas menta y de manzana, junto al 
espectro de una resina de melamina-formol para la comparación de espectros y 
reconocimiento de bandas, cuyas características espectrales se han 
comentado.  
 
 La presencia de las mismas bandas en  el algodón del tejido empleado,   
en las microcápsulas, y por supuesto en la mezcla del tejido mas 
microcápsulas  serán motivo de estudio 
 

El desarrollo del presente capítulo mostrará los resultados de esta tesis 
en el que se analiza la influencia que tienen distintas acciones sobre los textiles 
con microcápsulas. Estas acciones podrían haber sido muy diversas, así como 
agresivas, sin embargo se ha pretendido obtener resultados que intenten 
reproducir la vida útil y el envejecimiento de los tejidos con microcápsulas,  
Bajo esta premisa se han aplicado distintos ensayos que reproducen el 
mantenimiento de las prendas textiles,  concretamente ensayos de lavado,  de 
planchado,  y de frote, en los que se ha aplicado la correspondiente norma 
internacional.  
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 En la Figura nº 6.1 se ha representado en un mismo gráfico los tres 
espectros, el  del algodón,  el de las microcápsulas y el del tejido con las 
microcápsulas... En esta imagen (6.1.) se puede observar el cambio que se 
produce en el espectro algodón en la zona 3700-3000 cm-1, como 
consecuencia de la adición de las microcápsulas y el espectro del producto 
microencapsulado. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 6.1.- Espectro de transmisión FTIR (en Absorbancia) del algodón sin tratar = CO. 
Espectros de transmisión  del Algodón con microcápsulas CO + MIC  y las microcápsulas de menta 
MIC. (CETERFINISH 164/02) 
 
6.2.- INFLUENCIA DEL LAVADO. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA. 
 
 Sobre muestras de un mismo tejido con microcápsulas, se ha aplicado 
ensayos de lavado normalizados, según la Norma UNE EN ISO 105 C01 y 
descritos en el apartado 4.2.4.1. Presumiblemente los tejidos resultantes 
contendrán un menor número de microcápsulas. 
  

Para determinar la presencia de microcápsulas sobre la superficie del 
tejido se ha propuesto el sistema de análisis por espectroscopia infrarroja 
(FTIR). Y analizar mediante los espectros, el efecto que el tratamiento de 
lavado produce en la degradación de los tejidos, que podrá confirmarse 
visualmente por microscopia electrónica.  

 
La figura 6.2 muestra los espectros infrarrojos (FTIR) obtenidos por 

transmitancia mediante pastilla de KBr, de cada uno de  los tejidos con 
microcápsulas sometido al lavado normalizado  (1L, 5L, 10L) comparados entre 
sí,  con el espectro del tejido sin lavar  (Co + MIC) y con el espectro del tejido 
sin microcápsulas (Co) 
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Figura nº 6.2.- Espectros agrupados de FTIR en absorbancia del tejido T01 (30 g/L).  

CO =  Tejido de algodón  sin microcápsulas, CO + MIC = T01 sin lavado. CO + MIC+1L = T01 con 
1 Lavado ISO105 C01, CO + MIC+5L = T01 con 5 lavados ISO105 C01, CO + MIC+10L = T01  10 
lavados sucesivos ISO105 C0.1.  
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La figura 6.2 muestra los mismos espectros de infrarrojo en la región 
comprendida entre 3750-3000 cm-1. Los compuestos celulósicos presentan dos 
bandas anchas cuya intensidad depende de la posición de los grupos hidroxilos 
de la cadena, una centrada alrededor de 3485 cm-1 como consecuencia de la 
contribución de los grupos hidroxilo en posiciones terminales de la cadena de 
anhidroglucosa, y la otra centrada alrededor de 3300 cm-1 y que es asignada a 
los grupos hidroxilo presentes en el anillo de la cadena de anhidroglucosa [6.1, 
6.2]  

 
Los espectros de la microcápsulas presentados en el capítulo 5 

muestran que los productos microencapsulados comerciales, para esta zona 
del espectro, tiene bandas, por lo que la adición de las microcápsulas a los 
tejidos de algodón también presentarán en sus espectros una contribución 
correspondiente a esta zona. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.3.- Espectro en la región de OH stretching. “CO” = tejido de algodón sin 

tratamiento; “CO + MIC” = tejido de algodón cuando las microcápsulas se han aplicado y fijado, 
(CoMIC); “CO+MIC+1L” = CoMIC al aplicarle un ciclo de lavado; “CO+MIC+5L” = CoMIC al 
aplicarle 5 ciclos de lavado; “CO+MIC+10L” =CoMIC CoMIC al aplicarle 10 ciclos de lavado. 
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Para comprobar la pérdida de microcápsulas mediante espectroscopía 
infrarroja, se ha analizado la evolución de las bandas asignadas a la región de 
“Tensión de OH” sobre las siguientes probetas: Algodón sin microcápsulas 
(Co), algodón con microcápsulas termofijadas a 120º C (CoMIC), y CoMIC tras 
haberse lavado durante 1, 5 y 10 ciclos. La figura 6.3 muestra el 
comportamiento de los tejidos sometidos a estos tratamientos. La celulosa 
muestra las dos bandas citadas anteriormente, la correspondiente a 3300 cm-1 
y la de 3500 cm-1.  

 
Se puede apreciar que cuando el tejido contiene microcápsulas, la 

banda de OH stretching se encuentra centrada alrededor de 3450 cm-1, el 
máximo de la intensidad se desplaza hacia posiciones centradas en la longitud 
de onda citada, lo que indica la presencia de una nueva banda asignada a la 
presencia de microcápsulas.  Esta nueva banda, se superpone con la banda de 
grupos hidroxilos de la celulosa y varía la posición de la banda evolvente.  

 
La modificación de las bandas con el tratamiento se ha cuantificado 

mediante la deconvolución de las bandas en la región del espectro citada. La 
curva evolvente se ha deconvolucionado según varios picos con distribución 
del tipo Gausiana.  

 
La mejor correspondencia con la evolvente se ha obtenido al 

deconvolucionar la curva en tres picos de curvas Gausianas con los máximos 
centrados en las longitudes de onda de 3500 cm-1,  3450 cm-1  y 3300 cm-1, a 
excepción de las muestras de algodón sin microcápsulas, en las que la banda 
centrada a 3450 cm-1 no se aprecia, de modo que puede ser atribuida a la 
incorporación de las microcápsulas y ser el indicativo que revele la pérdida de 
éstas en los tratamientos.  Esta banda se corresponde con los grupos amida, 
que no posee la celulosa [6.3-6.5]. Los resultados de la deconvolución se han 
representado en la figura 6.3.  

 
Se puede observar una buena correspondencia entre la curva 

evolvente obtenida de modo experimental (negro) y la curva resultante (rojo) 
obtenida como la suma de las tres contribuciones individuales de las distintas 
bandas (verde).  
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Figura 6.4.- Deconvolución de los espectros. “a” = Tejido de algodón sin tratamiento; “b” = Tejido de 
algodón con microcápsulas (CoMIC); “c” =CoMIC al aplicarle 1 ciclo de lavado; “d” =CoMIC al 
aplicarle 5 ciclos de lavado; “e” =CoMIC al aplicarle 10 ciclos de lavado. 

 
El área de cada una de las bandas se muestra en la tabla 6.1, para las 

muestras evaluadas. Se puede apreciar que cuando el tejido de algodón no 
contiene microcápsulas, los valores de las áreas relativos son prácticamente 
cero. Cuando el tejido contiene microcápsulas, los valores relativos se ven 
incrementados,  comparados con el tejido original. Cuando se aplican ciclos de 
lavado sobre el tejido, la relación de áreas tiende a disminuir hacia los valores 
que muestra el tejido sin microcápsulas.  
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Los valores que se han obtenido al calcular las áreas de cada una de 
las bandas deconvolucionadas se indican en la tabla 6.1, así como el cálculo 
relativo de la relación entre las áreas a 3300 y 3450 cm-1, que se presenta en el 
grafico 6.2.  

 

Tabla 6.1.- Valores de las áreas de cada banda deconvolucionada. 

Banda I  
3500 cm-1

Banda II 
3450 cm-1 

Banda III 
3300 cm-1 

Área 3450  / 
Área  3300 

MUESTRA 
  

Unidades 
de Área  

Unidades 
de Área 

Unidades 
de Area Area II / Area III 

Co 1,98 0 5,63 0,00 

CoMIC 3,54 9,11 10,15 0,90 

CoMIC 1 2,95 3,53 6,62 0,53 

CoMIC 5 1,92 1,15 4,7 0,24 

CoMIC 10 0,55 0,69 2,95 0,23 

 La representación gráfica de los valores la relación de áreas frente al 
número de lavados, permite ajustar una curva exponencial lo que indicaría que 
la concentración de microcápsulas en el tejido respecto de la cantidad inicial, 
disminuye rápidamente en los primeros lavados, pero después del quinto 
lavado las disminuciones son más ralentizada. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 6.5.- Representación gráfica de la razón entre Áreas resultantes de la Deconvolución de los 
espectros,   a 3300 / 3450 cm-1. 
1 Intensidades del espectro del tejido T02 (30g/L CENTER FINISH 164/02) 
2 Intensidades del espectro del tejido T02 después de un lavado ISO 105 C01 
5 Intensidades del espectro del tejido T02 después de cinco lavados ISO 105 C01 
10. Intensidades del espectro del tejido T02 después de diez lavados  ISO 105 C01 
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Si se establece una relación más sencilla entre ratio de áreas 
deconvolucionadas, incluyendo el tejido de algodón sin microcápsulas, junto al 
tejido con ellas, El primero representaría concentración 0 de microcápsulas, y 
el segundo  equivaldría a la concentración máxima según el fulardado  a la que 
podríamos asignar valor de la unidad. 
 

Los lavados tendrían valores intermedios entre 0 [concentración de 
microcápsulas] y 1 [concentración máxima de microcápsulas dependiente del 
baño de fulardado]. Los valores de ratios de áreas de los lavados les 
corresponderían  valores intermedios. Esto podría representar como en la 
figura 6.6. Al primer lavado le correspondería una concentración equivalente 
47%, al tejido con cinco lavados 21% y a de diez lavados el 20%, respecto de 
la cantidad de microcápsulas depositadas por fulardado 

 
Según esto, después de diez lavados todavía existen microcápsulas 

sobre los tejidos. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.6.representación grafica de la relación de áreas con la concentración inicial 

de microcápsulas en el tejido 
 
Con el objetivo de verificar estos resultados, se ha estudiado otra 

región del espectro infrarrojo en la que se aprecian variaciones. La figura 6.4., 
muestra el espectro de los mismos tejidos analizados anteriormente pero en la 
región comprendida entre 1800 y 1500 cm-1. En esta región se encuentra la 
banda correspondiente al grupo carboxílico, comprendida entre 1740 cm-1 y 
1580 cm-1,  cuando los grupos carboxílicos libres varían a carboxilatos [6.6-6.9]. 
La banda alrededor de 1560 cm-1 corresponde con la vibración de tensión C-N  
[6.10, 6.11], además esta banda corresponde a los grupos amida como 
consecuencia de la vibración de flexión del NH2 [6.10, 6.12, 6.13] y la banda 
centrada alrededor de 1650 cm-1 se relaciona con la vibración tensión del  CO 
de los grupos amida [6.11].  
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Figura 6.7.- Espectro en la región 1800 – 1500 cm-1. CO = Muestra de algodón sin 

microcápsulas; CO+ MIC = Muestra de algodón con microcápsulas (T01). CO + MIC + 1L = (T01) al 
aplicarle un ciclo de lavado; CO + MIC + 5L = T01 al aplicarle 5 ciclos de lavado; CO + MIC + 10L = 
T1 al aplicarle 10 ciclos de lavado. 

 
Cuando se analiza la figura 6.7, las bandas correspondientes a la 

vibración de los grupos amida alrededor de 1560 cm-1 se puede apreciar 
cuando el tejido contiene microcápsulas (CoMIC), y decrece cuando las 
muestras se someten a distintos ciclos de lavado. (CoMIC 1, CoMIC 5) hasta el 
punto que, esa banda no se aprecia cuando se estudia el espectro 
correspondiente a el tejido de algodón, o cuando el tejido con microcápsulas  
CoMIC se ha sometido a diez ciclos de lavado (CoMIC 10), tal y como se refleja 
en la tabla 6.2. Cada muestra se ha analizado calculando el valor de la 
transmitancia en el punto máximo, tomando como referencia la línea de base. 
El mismo sistema de análisis se ha aplicado cuando se han analizado las 
bandas a 1640 cm-1 y 1650 cm-1. Se puede apreciar que el máximo de la banda 
a 1650 cm-1 se desplaza hacia  1640 cm-1 cuando las microcápsulas se 
encuentran sobre el tejido, de ese modo el ratio “I 1650 / I 1640” es mayor que 
uno cuando las muestras contienen microcápsulas, y decrece a medida que se 
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va incrementando el número de ciclos de lavado aplicados, tal y como se 
puede apreciar en la tabla 6.2. 
 

Tabla 6.2.-  Ratios de intensidad  Fracciones 
MUESTRA I 1560 /  I 

1650 
 

I 1640 / I 
1650 

 

MUESTRA 
LAVADOS

I 1560 /  
 I 1650 
CoMIC 

I 1640 /  
I 1650 
CoMIC 

Co 0,14 0,68    
CoMIC 0,96 1,09 0 1,00 1,00 

CoMIC 1 0,64 0,96 1 0,67 0,88 
CoMIC 5 0,33 0,93 5 0,34 0,85 
CoMIC 10 0,33 0,92 10 0,34 0,84 

 
La representación gráfica de los valores de las intensidades de señal 

para las bandas indicadas en La tabla 6.2 muestra la misma tendencia que los 
valores de las  áreas deconvolucionadas  de la tabla 6.1.En la representación 
grafica se compara los valores del tejido con microcápsulas sin ningún lavado, 
y los correspondientes valores para el mismo tejido con 1,  5, y 10 lavados. 
 

Expresado en fracciones se observa que la disminución de la relación 
de intensidad es mas proporcional a los valores anteriormente encontrados  en 
las bandas 1560/1650  que en la relación entre las bandas 1640/1650 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
Figura 6.8.- Relación de intensidades de los espectros de los lavados sucesivos. 
1 Intensidades del espectro del tejido T01 (30g/L CENTER FINISH 164/02) 
2 Intensidades del espectro del tejido T01 después de un lavado ISO 105 C01 
3 Intensidades del espectro del tejido T01 después de cinco lavados ISO 105 C01  
4 Intensidades del espectro del tejido T01 después de diez lavados  ISO 105 C01 
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6.3.- INFLUENCIA DEL LAVADO .MICROSOCOPIA ELECTRONICA. 
 
 La espectroscopía infrarroja del apartado anterior se muestra como una 
herramienta capaz de cuantificar la presencia de microcápsulas sobre el textil, 
por otra parte la microscopia electrónica permite confirmar mediante la visión 
de las superficies de los tejidos el estado de las microcápsulas así como su 
situación. 
 
 En este apartado del capitulo de resultados se mostraran las imágenes 
obtenidas de los  tejidos sometidos a lavados sucesivos. 
 

 
 
 
Figura 6.9.- Comparación entre el tejido sin lavar y después de 1 lavado. 
Imagen 6.1= Tejido T01 (30 g/L de CENTER FINISH 164/02 Menta1) sin lavar a 500 aumentos. 
Imagen 6.2 = Tejido T01 1 Lavado ISO 105 C01 a 500 aumentos. 
Imagen 6.3 = Tejido T01  Lavado ISO 105 C01 a 1000 aumentos 
Imagen 6.4 = Tejido T01 1 Lavado ISO 105 C01 a 2000 aumentos. 
 
 
 En la figura 6.9, las dos primeras imágenes, 6.1 y 6.2, realizadas a 500 
aumentos,  permiten observar y comparar las microcápsulas presentes en el 
tejido antes y después del primer ensayo lavado. Las imágenes 6.3 y 6.4  son 
detalles de zonas del tejido donde se observa una mayor degradación, al 
mismo tiempo se puede apreciar microcápsulas sin deterioro alguno. 
 
 

   6.1    6.2 

       6.3    6.4 
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Figura 6.10.- Comparación entre el tejido sin lavar y después de 5 lavados. 
Imagen 6.5 = Tejido T01 (30 g/L de CENTER FINISH 164/02 Menta1) sin lavar a 500 aumentos. 
Imagen 6.6  = Tejido T01 5 Lavados  ISO 105 C01 a 500 aumentos. 
Imagen 6.7 = Tejido T01  5 Lavados ISO 105 C01 a 1000 aumentos 
Imagen 6.8  = Tejido T01 5  Lavados  ISO 105 C01 a 2000 aumentos. 
 

En la figura 6.10, la imagen 6.5 aparentemente presenta menos 
microcápsulas que la nº 6.6 que ha experimentado 5 ensayos de lavados, pero 
se ha escogido ésta, que corresponde a otra zona del tejido por no repetir la 
6.1 usada anteriormente. De esta forma se consigue una idea más general de 
la distribución de las microcápsulas 
 
 Junto con alguna microcápsulas degradas, las imágenes seleccionadas 
6.7 y 6.8 muestran que todavía permanecen ligadas a las fibras y con forma 
esférica, microcápsulas que interpretamos llenas, y que serían las 
responsables de la señal producida en los espectros infrarrojos. 
 
 

    6.5  6.6 

6.7 6.8 
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Figura 6.11.-.  Imágenes con 10 Lavados  ISO 105 C01 
Imagen 6. 9 = Tejido T01 10  Lavados  ISO 105 C01 a 500 aumentos. 
Imagen 6.10  = Tejido T01 10  Lavados ISO 105 C01 a 1000 aumentos 
Imagen 6.11  = Tejido T01 10  Lavados  ISO 105 C01 a 2000 aumentos. 
 
 Las tres imágenes (6.9, 6.10 y 6.11) corresponden a muestras de tejido 
con microcápsulas que han experimentado 10 ensayos de lavado a diferentes 
ampliaciones. Las tres tienen cápsulas totalmente rotas y degradas pero 
todavía es posible encontrar en zonas internas respecto del plano de la imagen 
con microcápsulas casi llenas. Esta pequeña cantidad de microcápsulas llenas 
seria la responsable de la señal detectada en el espectro infrarrojo. 
 
6.4.-  EFECTOS DE LOS ENSAYOS DE FROTE. MICROSCOPIA 
ELECTRÓNICA. 
 
 Sobre muestras del mismo tejido con microcápsulas (T01), que se ha 
estudiado el comportamiento frente a lavados sucesivos, se han aplicado 
ensayos normalizados de frote, según la Norma UNE EN ISO 105 X12  tanto 
frote seco como frote húmedo y se ha valorado exclusivamente mediante 
microcopia electrónica. 
 
 El  efecto  de la acción del vástago de frote del Crockmeter sobre las 
microcápsulas es intenso en la zona de contacto. Esta zona es donde las 

6.9 

6.116.10 
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cápsulas aparecen rotas y vacías. Las zonas sin contacto y ni frote 
permanecen intactas. Este efecto es visible en las micrografías 6.12 y 6.13. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.12.-. Tejido T01   Ensayo ISO 105 X12  a 500 aumentos. Frote seco 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.13.-.  Tejido T01  Ensayo   ISO 105 X12 a1000 aumentos. Frote seco. 
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Figura 6.14.-    Tejido T01  Ensayo   ISO 105 X12 a 500 aumentos Frote húmedo. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.15.-    Tejido T01  Ensayo   ISO 105 X12 a 1000 aumentos Frote húmedo. 
 
 Las figuras 6.14 y 6.15 muestran la fuerte acción del ensayo de frote 
húmedo sobre los tejidos. Se aprecia más agresiva que en el frote seco, 
afectando en el primero incluso a la resina presente en el  tejido.  
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 Esta degradación por frote se estimó muy intensa y se procedió a 
obtener imágenes por SEM del tejido testigo de ambos ensayos para buscar 
transferencia de microcápsulas. Ver figuras 6.16 y 6.17. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.16.-    Testigo del ensayo ISO 105 X12 frote seco 500 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.17.-    Testigo del ensayo ISO 105 X12 frote húmedo 500 aumentos 
 
 En las dos figuras (6.16, 6.17) de los tejidos testigos se observa la 
presencia de microcápsulas, incluso esféricas, equivalente a llenas. 
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6.5.- CONCLUSIONES 
 

Se presentan conclusiones referentes a los dos ensayos de 
degradación analizados hasta el momento, los lavados sucesivos y el frote, 
realizados ambos sobre el tejido referenciado T01 obtenido con 30 g/L de 
producto microencapsulado Center Finish 164/02,  Menta1, 

 
6.5.1. Ensayos de lavado  
 

Los espectros infrarrojos de las muestras de tejido estudiadas 
presentan distintas propiedades en la región comprendida entre 3750 y 3000 
cm–1,  se observa una banda ancha que corresponde a la tensión de OH.  

 
Un estudio minucioso de la esta región sobre las fibras de algodón 

demuestra que se aprecia la contribución de dos bandas, una de ellas centrada 
sobre 3500 cm–1 (banda I) y la otra sobre 3300 cm–1 (banda III). Cuando se 
aplica el tratamiento que incorpora microcápsulas al tejido, se aprecia la 
aparición de una nueva banda, centrada alrededor de los 3450 cm–1 (banda II), 
esta banda, se asigna a los grupos amida que proceden de las microcápsulas y 
que se han incorporado al tejido.  

 
El área de estas bandas es sensible al tratamiento aplicado, y decrece 

cuando las microcápsulas se eliminan de la superficie del tejido. Para 
comprobar este comportamiento, se han analizado otras bandas. La banda de 
1560 cm -1 asignada a los grupos amida se modifica como consecuencia del 
tratamiento, de modo que la relación de intensidades I 1560 / I 1650 y la 
relación “I 1640 / I 1650”, cuando se refiere a intensidades, o la relación A 3300 
/ A 3450, cuando se estudian áreas deconvolucionadas, permite conocer la 
presencia del tratamiento o no sobre la superficie del tejido, tal y como se 
demuestra mediante el análisis de las imágenes obtenidas por SEM.  Las 
proporciones entre las áreas de las bandas A 3300 / A 3450,  o si se trata de 
intensidades “I 1560 / I 1650” y “I 1640 / I 1650” se pueden considerar como 
parámetros validos para detectar la presencia de microcápsulas sobre el tejido. 
 
 
6.5.2. Ensayos de frote. 

 
Los ensayos de frote y su posterior análisis por microscopía 

electrónica, ponen de manifiesto, tal y como era de esperar que el frote en 
húmedo es más agresivo que en seco, aunque se aprecian ciertas zonas del 
tejido en que las microcápsulas no están alteradas como consecuencia de 
haberse alojado en regiones protegidas y a las que el dispositivo de frote no ha 
conseguido acceder.  Se ha demostrado que el tejido testigo con el que se han 
realizado los frotes, ha arrastrado algunas microcápsulas que no se han roto, lo 
cual, pese a la fuerte abrasión creada,  muestra que la membrana de las 
microcápsulas es resistente.   

 
 



 Análisis de Tejidos. Resultados. 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
         171 

6.6.- INFLUENCIA DE LA CONCENTRACIÓN DE MICROCÁPSULAS. 
 

Para relacionar  la concentración de microcápsulas en el baño de 
fulardado con la cantidad de microcápsulas existentes sobre el tejido, se han 
realizado fulardados con cuatro concentraciones de producto distintas, con el 
mismo producto  y analizar la evolución del espectro respecto de la cantidad de 
microcápsulas. 

 
El producto microencapsulado utilizado ha sido el CENTER FINISH 

164/02 Menta, que aparece referenciado como Menta 3. Se trata de un 
producto nuevo cuya caracterización se ha incluido junto con los otros. 

 
 Las aplicaciones se han realizado sobre el mismo algodón que se 
disponía. Y los baños de fulardado contenían: las concentraciones empleadas 
son: 

 
 10 g/L 
 30 g/L 
 40 g/L 
 60 g/L 

 
 Y en todos los casos con la misma cantidad de resina (15 g/L), 

posteriormente realizando el termofijado a la temperatura de 120º C, de modo 
que la variable a estudiar en este caso ha sido la concentración de 
microcápsulas. 
 
 Dado que la influencia de la concentración implica mayor cantidad de 
microcápsulas en el baño, se estima que la cantidad de éstas sobre el tejido 
también debe verse aumentada, comportamiento que se puede verificar en el 
estudio por microscopía electrónica. Las imágenes seleccionadas están en el 
capítulo 5  
 

Se ha seguido el procedimiento establecido en los apartados anteriores 
y que se aplicará también en estudios sucesivos. Se han representado los 
espectros obtenidos por Infrarrojos observando una variación en el espectro de 
la celulosa en la zona correspondiente a la banda de tensión de OH,  

 
Cuando se representa el espectro de cada uno de los tejidos obtenidos 

con las distintas concentraciones de productos microencapsulados se obtiene 
la figura que se muestra a continuación: 
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Fig. 6.18.- Espectroscopia infrarroja de los tejidos con microcápsulas, diferenciados por la 
concentración de microcápsulas aplicadas. T0 = Tejido sin microcápsulas; C31=  Tejido Con 
microcápsulas cuyo baño contenía 10 g/L.; C33=  Tejido Con microcápsulas cuyo baño contenía 30 
g/L; C34=  Tejido Con microcápsulas cuyo baño contenía 40 g/L; C36=  Tejido Con microcápsulas 
cuyo baño contenía 60 g/L  
En todos los tejidos el producto aplicado es CENTER FINISH 164/02 (Menta3) 
 
 
 Siguiendo el criterio establecido, se ha realizado la deconvolución del 
las bandas obtenidas de modo experimental en tres curvas que sumadas darán 
como evolvente una curva muy similar a la obtenida directamente mediante el 
FTIR en el proceso experimental. 
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 Los valores de las áreas se representan en la tabla 6.3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.19.- Deconvolución de la región de tensión de OH de los espectros obtenidos de los 
tejidos con distintas concentraciones. a = Tejido sin microcápsulas; b =  Tejido Con microcápsulas 
cuyo baño contenía 10 g/L.; c =  Tejido Con microcápsulas cuyo baño contenía 30 g/L; d =  Tejido 
Con microcápsulas cuyo baño contenía 40 g/L; e =  Tejido Con microcápsulas cuyo baño contenía 
60 g/L; 
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 Para cada una de las curvas se ha calculado el área que ésta encierra, 
mostrándose en la tabla que se observa a continuación y en la que se ha 
calculado el ratio entre áreas  obtenido para cada caso. 
 

Tabla 6.3 CONCENTRACIONES 
BANDA I BANDA II BANDA III 

  3500 cm-1 3300 cm-1 3200 cm-1 
Relación entre 

Áreas  

  Unidades de área II/ I II / III 
T0 2,27 0,00 5,57 0,00 0,00 
C31120 3,30 3,47 6,85 1,05 0,51 
C33120 1,87 2,72 3,86 1,46 0,71 
C34120 1,56 2,35 2,18 1,51 1,08 
C36120 3,63 7,82 1,78 2,15 4,39 

 
Tabla 6.3.- Áreas de las bandas deconvolucionadas para cada uno de los espectros obtenidos de 
los tejidos con diversa concentración de microcápsulas en la región del espectro comprendida entre 
3700 y 3000 cm-1.  

 
Si los ratios obtenidos se representan en función de la concentración 

de producto, se obtiene una figura  que se puede observar en la fig. 6.20. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 6.20.-  Representación gráfica de los ratios de Áreas, respecto de la concentración. Solo se 
ha ajustado una  recta para la relación Área II / Área I. Cada serie de datod en la tabla está 
representado con su color. 
 
 La relación Área II / Área I, guarda un mayor grado de proporcionalidad 
que la relación  Área II / Área III, esta última presenta un incremento más 
ralentizado a pequeñas concentraciones y se incrementa de forma más 
acusada cuando la concentración de microcápsulas del baño aumenta. La 
relación Área II / Área III, presenta un comportamiento similar, con un  punto de 
inflexión alrededor de los 40 g/L. 
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6.7.- EFECTO DE LAS VARIACIONES TÉRMICAS 
 

En los artículos textiles es habitual que el tejido se someta a un 
tratamiento térmico, bien durante el procesado del mismo (procesos de tintura, 
secado, termofijado, etc.) como durante su conservación o uso (lavados y 
secados a temperatura, planchado, etc.). 
 

El desarrollo de este apartado de la tesis pretende demostrar la 
influencia de los tratamientos térmicos no sobre las fibras de algodón en sí, 
ampliamente conocidos por los profesionales del sector, sino sobre los 
microencapsulados aplicados sobre tejidos de algodón.  El estudio que se 
pretende abordar con objeto de evaluar la influencia de las variaciones térmicas 
sobre los microencapsulados, se dividirá en dos grandes bloques en función 
del tratamiento aplicado y que son: 
 

 Termofijado 
 Planchado. 

 
6.8.- INFLUENCIA DEL TERMOFIJADO 
 
 Para el desarrollo de este apartado, se ha partido de tejido de algodón 
referenciado como C36 y preparado con microcápsulas de menta 3 (CENTER 
FINISH 164/02) mediante impregnación en fulard con un baño de 60 g/L y 15 
g/L de Resina Centes BC. La impregnación ha alcanzado el valor del 90 % 
(pick up)  
 
 Una vez aplicado el producto sobre el tejido se ha procedido a realizar 
un proceso de termofijado con el objeto de polimerizar la resina y fijar la 
microcápsulas. Y dado que en este apartado de la tesis se ha planteado la 
posibilidad de obtener variaciones en cuanto al estado o comportamiento de las 
microcápsulas como consecuencia de la acción térmica se ha sometido el 
tejido a distintas temperaturas de termofijado (120º C, 140º C y 160º C), 
durante un tiempo de 10 minutos.  
 
 Una vez aplicados los distintos tratamientos térmicos, cada una de las 
muestras se ha analizado mediante distintas técnicas como son: 
 

 Microscopía electrónica de barrido (SEM) 
 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

 
 
6.8.1.- Influencia Del Termofijado. Espectroscopia Infrarroja Por 
Transformada De Fourier (FTIR). 
 
 Los espectros de los tejidos termofijados a las tres temperaturas 
indicadas, se presentan agrupados en la figura 6.21 junto con el del mismo 
tejido sin termofijar. 
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Fig. 6.21.-  Espectroscopia infrarroja de los tejidos con microcápsulas, termofijados a distintas temperaturas. 
C36STF = Tejido con microcápsulas sin termofijar; C36120 = Tejido Con microcápsulas termofijado a 120º 
C; C36140 = Tejido Con microcápsulas termofijado a 140º C; C36160 = Tejido Con microcápsulas 
termofijado a 160º C. 
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 En esta figura, 6.21 se puede observar que la zona correspondiente a 
la tensión de OH, comprendida entre 3700 y  3000 cm –1, presenta ciertas 
diferencias respecto del algodón con microcápsulas sin termofijar. 
 
 Para el análisis de esta región, se ha procedido a realizar la 
deconvolución de las curvas en curvas de menor tamaño y suma da como 
resultado una evolvente que debe corresponder con el espectro obtenido de 
modo experimental. Este proceso se ha realizado de forma igual al descrito 
anteriormente en el apartado que aborda la influencia de los ciclos de lavado. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.22...- Deconvolución de la región de tensión de OH de los espectros obtenidos de los tejidos 
termofijados a distintas temperaturas. 
 a = Espectro del tejido sin termofijar; b= espectro del tejido termofijado a 120º C; c= espectro del tejido 
termofijado a 140º C; d= espectro del tejido termofijado a 160º C: 
 

La representación de la figura 6.22, permite apreciar la existencia de 
tres bandas claramente diferenciadas y que tal y como se ha descrito 
anteriormente, la banda central es atribuible únicamente a la presencia del 
tratamiento de las microcápsulas por pertenecer a bandas amina, presentes en 
la microcápsula y no en la fibra de algodón. Un estudio en profundidad de cada 
una de las bandas permite observar una evolución en la banda central con la 
temperatura. Ésta, tiende a disminuir a medida que se aplican tratamientos 
térmicos más intensos, es decir, el área de la banda es inversamente 
proporcional al incremento de temperatura. Con objeto de verificar esta 
tendencia detectada, se ha procedido a realizar el cálculo de las áreas de cada 
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una de las bandas en que se ha dividido esta región del espectro, resultados 
que se muestran en la tabla  6.4: 

 
Áreas de las bandas deconvolucionadas entre 3700 y 3000 cm-1. Y 

relaciones entre ellas. 
 

Tabla 6.4.-  Ratios de Áreas RATIO 
 BANDA I BANDA II BANDA III 
 3500 3300 3200 II / I II / III 
C36STF 1,76 6,28 1,50 3,57 4,20 
C36120 3,63 7,82 1,78 2,15 4,39 
C36140 6,11 4,09 3,06 0,67 1,34 
C36160 9,07 3,46 4,15 0,38 0,83 

 
Con el fin de evitar la influencia que pudiera producir la obtención de 

una mayor señal en un espectro que en otro, se ha procedido  a establecer 
ratios que relacionan las áreas de cada una de las bandas. El análisis de estos 
ratios nos ofrece una visión clara de cuál es el comportamiento de las bandas. 
Se puede apreciar que prácticamente no existen diferencias entre el tejido sin 
termofijar y el tejido termofijado a 120º C. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.23. Representación gráfica de los ratios obtenidos por cociente entre las áreas 
deconvolucionadas  Banda II/ Banda I y Banda II/Banda III. Cada serie de datos de la tabla 6.4 se 
representa en su color.  1 = C36 sin termofijar.  2 = C36 Termofijado a 120 ºC.   3 = C36 
Termofijado a 140 ºC     4 = C36 Termofijado a 160 ºC  
 

Sin embargo, a medida que la temperatura va aumentando, se aprecia 
una disminución en el área de la banda central (atribuida a la presencia del 
tratamiento con microcápsulas) que se traduce en una disminución de los ratios 
como consecuencia de un incremento relativo a su vez del área de las otras 
dos bandas. 
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6.8.2.- Influencia Del Termofijado. Microscopía Electrónica De Barrido 
(SEM). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.24.-  Imagen 6.12  Tejido C36  a 500 aumentos (60g/L CENTER FINISH 164/02 
Menta3) termofijado a 120ºC  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.25  Imagen 6.13 Tejido C36 a 2000 aumentos (60g/L CENTER FINISH 164/02 Menta3) 
termofijado a 120ºC  
 
 En el tejido termofijado a 120ºC, la totalidad de las microcápsulas están 
enteras y solo alguna esporádica esta algo deshinchada tal y como muestran 
en las figuras 6.24 y 6.25.  
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Figura Nº 6.26. Imagen  6.14  Tejido C36  a 500 aumentos (60g/L CENTER FINISH 164/02 
Menta3) termofijado a 140ºC 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.27  Imagen 6.15   Tejido C36 a 2000 aumentos (60g/L CENTER FINISH 164/02 
Menta3) termofijado a 140ºC 
 
 
 Las figuras 6.26 y 6.27 muestran dos micrografías del tejido termofijado 
a 140ºC. Se puede ver  un gran número de microcápsulas vacías. Se confirma 
los resultados de los espectros.  
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Figura nº 6.28.       Imagen 6.16 Tejido C36 a 500 aumentos (60g/L CENTER FINISH 164/02 
Menta3) termofijado a 160ºC  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Figura nº 6.29.  Imagen 6.17   Tejido C36 a 2000 aumentos (60g/L CENTER FINISH 164/02 
Menta3) termofijado a 160ºC  
 
 Las imágenes de las figuras 6.28 y 6.29 corresponden al tejido 
termofijado a 160 ºC y muestra claramente la totalidad de microcápsulas 
vacías.  
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6.8.3.- Pérdida de la concentración por Termofijado. 
 
 Para cuantificar la cantidad residual de microcápsulas sobre los tejidos 
termofijados a 140 y 160 ºC se propone la utilización de los valores de la 
grafica de la figura 6.20 y la tabla 6.3  Agrupados en una sola tabla 
 

CONCENTRACIONES TERMOFIJADOS 
   RATIO Area II /Area I  RATIO Area II /Area I 
SIN MIC 0,00 C36STF 3,57 
10 g/L 1,05 C36120 2,15 
30 g/L 1,46 C36140 0,67 
40 g/L 1,51 C36160 0,38 
60 g/L 2,15    

 
 La comparación de los valores de la tabla 6.4 referente a los ratios de  
las áreas deconvolucionadas para por los tejidos termofijados a diferentes 
temperaturas, y su representación en la gráfica de la figura 6.23, frente a  la 
gráfica de la figura 6.3 referente a las concentraciones, permite establecer la 
concentración de microcápsulas existente sobre los tejidos después del 
termofijado a 140 y 160 º C. 
 
 Según este criterio, puede observarse que los valores de los ratios 
correspondientes a los dos tejidos termofijados a 140 y 160º C   son inferiores a 
las existentes en los tejidos obtenidos por fulardado con 10 g/L de producto 
microencapsulados. Su concentración sería inferior a 10g/L 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.30.- Representación de ratios entre áreas de deconvolución para tejidos termofijados  
frente a la concentración de microcápsulas inicial. 
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6.8.4.- Conclusiones 
 
 La observación conjunta de los espectros y la microscopía obtenida 
para cada uno de los tejidos termofijados analizados en esta parte del estudio, 
nos permite extraer una serie de conclusiones importantes. 
 
 Podemos afirmar que el principio activo que contiene la microcápsula 
se evapora con la acción de tratamientos térmicos superiores a los 120º C, tal y 
como demuestra la presencia de microcápsulas deshinchadas en las imágenes 
obtenidas por microscopía electrónica. Este efecto era presumible a priori, al 
tratarse de un aroma como principio activo, compuestos que generalmente con 
independencia de la esencia en cuestión, son altamente volátiles. Esto ha sido 
confirmado por los análisis de DSC y TG. 
 
 La microscopia Electrónica SEM para las muestras termofijadas a 
140ºC y 160 ºC presentan microcápsulas con alteraciones importantes aunque 
no totalmente vacías lo que corrobora el estudio espectroscópico puesto que 
las bandas estudiadas, nunca alcanzan los valores iniciales correspondientes al  
Algodón sin las microcápsulas. 
 
 Los espectros infrarrojos mostrados, han revelado la presencia de 
variaciones en el comportamiento de la banda correspondiente a la tensión de 
OH, comprendida entre los 3700 – 3000 cm-1.  Estas variaciones se pueden 
relacionar con la pérdida del principio activo de las microcápsulas y esta región 
del espectro es sensible detectando modificaciones en la contribución de las 
bandas. 
 
 De tal modo, la deconvolución de la banda obtenida en esta región del 
espectro citada,  nos conduce a la obtención de tres bandas individuales, 
centradas alrededor de los 3200, 3300 y 3485 cm-1, destacando que la 
evaporación del principio activo se ve reflejada principalmente por la banda 
central (3300 cm-1). Estos resultados demuestran que los espectros no solo 
detectan la presencia de la microcápsulas por la respuesta de sus membranas, 
sino que y en contra de los que se esperaba muestran también la presencia de 
los aromas. 
 
 A partir de las micrografías obtenidas y de los resultados 
espectroscópicos, se puede considerar que la temperatura óptima de 
termofijado para estos productos,  es 120º C, ya que a  140ºC y a 160ºC las 
microcápsulas quedan parcial o totalmente vacías.  
 
 La microscopia electrónica permite confirmar el comportamiento de los  
termofijados a 140 y 160 ºC, en los que restan pocas microcápsulas enteras.  
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6.9.- INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA DE  PLANCHADO 
 

Al observar el efecto que produce el tratamiento térmico de termofijado 
sobre las microcápsulas, se ha visto que se obtiene una pérdida de principio 
activo por vaciado parcial o total,  en función de la temperatura aplicada. Estas 
variaciones nos inducen a pensar que durante el mantenimiento de las 
prendas, éstas generalmente se someten a un proceso térmico que es el de 
planchado, por lo que se ha considerado interesante evaluar la influencia de 
este tipo de tratamiento. 
 
 El proceso de planchado de prendas a nivel doméstico, suele realizarse 
a tres temperaturas en función del tipo de tejido y tratamientos que posee la 
prenda, La mayoría de prendas incluyen en su etiquetado las recomendaciones 
de mantenimiento  de la Norma de Etiquetado de Textiles,  UNE EN ISO 3756 . 
De acuerdo con  esto se realiza el estudio en base a las temperaturas máximas 
de planchado, 110º C, 150º C y 200º C.  
 
  Durante este proceso, se suele aplicar más de una pasada de la 
superficie metálica de la plancha sobre una misma zona de la prenda, por lo 
que se ha establecido como método de análisis evaluar la influencia de 1 solo 
pase de plancha, 5 y 10 pasadas por la misma zona. 
 
 Dadas estas variables, el estudio de planchado se puede dividir según 
la influencia de la temperatura, o según la influencia del número de pasadas, 
por lo que el estudio se realizará según estos criterios. 
 
 El estudio de los tejidos ensayados se ha realizado mediante 
microscopia electrónica y mediante espectroscopia Infrarroja.  
 
 
6.9.1.-Temperatura de planchado  110º C. Espectroscopia infrarroja. 

 
 En la figura  6.30. se presentan los tres espectros del mismo tejido 
(Referencia C36, fulardado a 60g/L con CENTER FINISH 164/02  Menta3. 
Termofijado a 120 ºC) planchado a 110ºC  a una, cinco y diez pasadas de 
plancha, junto con el espectro del mismo tejido sin planchar. 
 
 A simple vista, los espectros son muy similares, pero cabe recordar que 
la diferencia entre los tejidos, estimamos  debe radicar en la distinta cantidad 
de microcápsulas o principio activo que reside sobre su superficie por efecto 
del planchado, por lo que el espectro también muestra la fibra de algodón que 
es mayoritaria en la muestra analizada y de ahí que las diferencias sean 
mínimas.  
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Fig. 6.30  Espectroscopia infrarroja de las tres  muestras del tejido C36 con microcápsulas, planchados a 
110ºC .   Comparación entre 1, 5, y 10 pasadas, frente al tejido sin planchar. 
 
 Sin embargo, si se amplia la zona, correspondiente a las bandas de 
tensión de OH, comprendida entre los 3700 cm-1 y los 3000 cm-1, en la que 
mayores diferencias se aprecian, se puede observar un desplazamiento del 
pico máximo de esa banda hacia longitudes de onda mayores a medida que se 
aplican un mayor número de pasadas.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 6.31  Espectroscopia infrarroja de tres muestras del tejido C36 con microcápsulas, planchados a 110ºC  
Comparación entre 1, 5, y 10 pasadas, frente al tejido sin planchar. 
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 En la tabla siguiente (Tabla 6.5) se presentan el número de ondas que 
corresponde al máximo de su intensidad de banda: 
 

TABLA 6.5  
máximo 

MUESTRA cm-1 
C36.120 3320 

C36.120.110.1 3370 
C36.120.110.5 3443 
C36.120.110.10 3443 

 
 Esta tabla, confirma la observación que se había detectado en la 
ampliación de la zona correspondiente a la tensión de OH del espectro. Como 
en estudios anteriores se ha supuesto que este desplazamiento es debido a la 
presencia de microcápsulas. Se ha procedido a realizar la deconvolución de la 
curva obtenida en el espectro, en tres curvas que sumadas darán la curva 
obtenida de modo experimental tal y como se ha indicado en análisis 
anteriores. 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.32.- Deconvolución de la región de tensión de OH de los espectros obtenidos de los tejidos 
termofijados a 120º C planchados a 110º C. a = Espectro del tejido sin planchar; b= espectro del tejido con 
una pasada de planchado; c= espectro del tejido con 5 pasadas de planchado; d= Espectro del tejido con 10 
pasada de planchado: 
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 En la figura 6.32 se muestra cada una de las zonas de los espectros 
estudiados y las curvas resultantes de su deconvolución. Los valores de las 
áreas obtenidas en el proceso de análisis y deconvolución para cada muestra 
tratada, se han reflejado en la tabla 6.6.  
 

TABLA 6.6. Planchado a 110º C  Relación de Áreas
  

BANDA I BANDA II BANDA III
  3500 3300 3200 II / I II / III 

C36.120 3,63 7,82 1,78 2,15 4,39 
C36.120.110.1 1,27 2,41 0,70 1,90 3,43 
C36.120.110.5 2,24 2,64 2,40 1,18 1,10 
C36.120.110.10 3,84 1,23 1,06 0,32 1,16 
 
 Se puede observar que el ratio AII / AI, decrece a medida que se 
incrementa el número de pasadas aplicadas al tejido.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.33.- Relación entres los valores de las áreas obtenidas por deconvolución de los espectros de los 
tejidos  planchado a 110ºC   
 
 Los valores correspondientes a las relaciones entre las áreas II /  I 
presentan un comportamiento lineal que los valores de la relación Área II / Área 
III. Ambas relaciones disminuyen en sus valores absolutos.   
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 Según el análisis de las muestras con microcápsulas y su variación con 
los procesos de lavado, se ha observado que una de las posibles bandas 
identificativas de la presencia del tratamiento correspondía a la banda centrada 
en 1560 cm-1, la medición de la intensidad de la banda en esta zona una vez 
aplicados los planchados nos proporciona los valores que se observan en la 
tabla 6.7. 
 

Tabla 6.7.    Planchado  110ºC 

MUESTRA 
Intensidad a 
1560 cm-1 

 
C36.120. 3,1 
C36.120.110.1 2,5 
C36.120.110.5 0,9 
C36.120.110.10 0,9 

 
 La observación de estos resultados presenta un comportamiento 
similar al observado con el análisis en la región de tensión OH, ya que se 
observa que la intensidad de esta banda decrece con el incremento del número 
de pasadas de la superficie de la plancha, ello indica que cuanto mayor número 
de veces se somete el tejido al planchado, se pierden microcápsulas, sin 
apreciar diferencias significativas entre el tejido sometido a 5 pasadas y el 
sometido a 10 pasadas.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.34.- Representación de la intensidad de banda a 1560 cm-1 para el planchado a 110 ºC  
Comparación entre el valor del tejido original y el planchado a una, cinco y  diez pasadas. 
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6.9.2.-Planchado a 110ºC, Microscopía electrónica.(SEM) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.35.- Planchado a 110ºC 1 pasada  1000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.36.- Planchado a 110ºC 1 pasada  2000 aumentos 
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A 110ºC se producen roturas en las microcápsulas por frote  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.37.- Planchado a 110ºC 5 pasadas 1000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.38.- Planchado a 110ºC 5 pasadas 2000 aumentos 
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Figura nº 6.39.- Planchado a 110ºC 10 pasadas 2000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura nº 6.40.- Planchado a 110ºC 10 pasadas 1000 aumentos 
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6.9.3.-Temperatura de planchado 150º C. Espectroscopia infrarroja. 
 
 El mismo tipo de estudio del planchado a 110º C  se ha realizado con 
las muestras tratadas a 150º C, obteniendo unos espectros como los que se 
muestran en las figuras 6.41, y una zona de tensión OH como la de la Fig. 6.42.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura Nº . 6.41.- Espectroscopia infrarroja de las tres  muestras del tejido C36 con microcápsulas, 
planchados a 150ºC .   Comparación entre 1, 5, y 10 pasadas, frente al tejido sin planchar. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.42 .- Ampliación de la zona 3000-3700 cm-1. Los máximos para las bandas de 1, 5 y 10 
pasadas aparecen desplazados respecto del tejido original. 
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 En la tabla 6.8 se expone los valores del número de ondas para los  
máximos del eje  de abscisas  en cada una de los espectros analizados. 

Tabla 6.8. 
máximo 

MUESTRA cm-1 
C36.120. 3325 
C36.120.150.1 3430 
C36.120.150.5 3410 
C36.120.150.10 3450 

 
 La posición de los máximos en la zona de estudio para los espectros 
obtenidos de los tejidos planchados a 150ºC produciéndose un 
desplazamientos respecto del tejido original, desde la primera pasada de 
plancha a 150ºC 
 
 Se han analizado por el mismo procedimiento seguido en los espectros 
de los tejidos planchados a 110ºC. La deconvolución de los espectros de la 
zona de estudio 3000-3700 cm-1 proporciona las curvas mostradas en la figura 
6.23 y los valores de las áreas mostrado en la tabla 6.9 para los tejidos 
planchados a 150ºC. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.43.- Deconvolución de la región de tensión de OH de los espectros obtenidos de los 
tejidos termofijados a 120º C planchados a 150º C. a = Espectro del tejido sin planchar; b= espectro 
del tejido con una pasada de planchado; c= espectro del tejido con 5 pasadas de planchado; 
 d= Espectro del tejido con 10 pasadas de planchado.  
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 La relación entre los valores de las áreas obtenidas por deconvolución 
de los espectros proporciona unos resultados que decrecen muy rápidamente 
con independencia del número de pasadas. Este  descenso se  atribuye a la 
elevada  temperatura de planchado. 
 
 TABLA 6.9. Valores de las áreas 

deconvolucionadas  
Relación entre 
áreas. 

  
  

BANDA I 
3500 

BANDA II 
3300 

BANDA III 
3200 

II / I II / III 

C36.120. 3,63 7,82 1,78 2,15 4,39 
C36.120.150.1 3,84 2,40 7,55 0,63 0,32 
C36.120.150.5 4,09 2,23 4,57 0,55 0,49 
C36.120.150.10 2,08 1,08 2,57 0,52 0,42 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.44.- Relación entres los valores de las áreas obtenidas por deconvolución de los espectros de los 
tejidos  planchado a 150ºC  Comparación entre uno, cinco y diez pasada de plancha.  
 
El análisis de los espectros muestra para la banda de 1560 cm-1, los resultados 
de la tabla 6.10.  

 
Tabla 6.10 

MUESTRA Intensidad 
1560 

C36.120. 3,1 
C36.120.150.1 2,7 
C36.120.150.5 0,8 
C36.120.150.10 0,6 

Planchado a 150 ºC Relación de Areas

y = 0,0327x2 - 0,4378x + 1,6824

0,00
0,50
1,00
1,50
2,00
2,50
3,00
3,50
4,00
4,50
5,00

0 2 4 6 8 10 12
Nº de pasadas

Ra
tio

s

Area II / I

Area II / III

Polinómica (Area II /
I)



 Análisis de Tejidos. Resultados. 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
             195 

 En los valores de esta tabla se observa un decrecimiento de la 
intensidad conforme aumenta el número de pasadas, existiendo un salto 
acusado cuando se pasa de 1 a los 5 ciclos de planchados, cuando se pasa de 
5 a 10 ciclos, el salto no es tan acusado, lo que puede ser indicativo de que ya 
no quedan tantas microcápsulas por romper 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.45.- Representación de la intensidad de banda a 1560 cm-1 para el planchado a 150 ºC  
Comparación entre el valor del tejido original y el planchado a una, cinco y  diez pasadas. 
 
6.9.4.-Planchado a 150ºC, Microscopía electrónica.(SEM). 
 
 Las imágenes de los tejidos planchados a 150ºC muestran 
microcápsulas llenas en los tres tratamientos (1,5, y 10 pasadas)   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.46.-  Planchado a 150 ºC 1 pasada  a 1000 aumentos 
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Figura 6.47.-  Tejido planchado a 150ºC 1 pasada. 2000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.48.- Tejido planchado a 150 ºC     5 pasadas    1000 aumentos 
 
 La micrografías de los tejidos con 5 pasadas de tratamiento muestran 
alguna microcápsula llena en posiciones muy resguardadas.  
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Figura 6.49.-  Tejido planchado a 150 ºC     5 pasadas    2000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.50 Tejido planchado a 150 , 10 pasadas a   1000 aumentos.  
  El tratamiento a 10 pasadas de plancha resulta muy intenso y  
prácticamente no muestra cápsulas enteras En todo caso en situación muy 
resguardada.  

6.27 
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Figura 6.51 Planchado 150 ºC    10 pasadas   2000aumentos 
 
6.9.5.- Temperatura de planchado 200º C. Espectroscopia infrarroja 
 
 De igual  modo se ha procedido a realizar el estudio con los tejidos 
planchados a 200º C. Los espectros aparecen agrupados en la figura 6.52  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura .6.52.- Espectros infrarrojos en transmitancia del tejido C36 planchados a 200ºC, a 1, 5 y 10 
pasadas y el tejido sin planchar. 
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 En la figura 6.53 se presenta con detalle la zona de tensión de OH para 
su estudio. El desplazamiento del máximo de banda se produce desde la 
primera aplicación  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.53.- Detalle de la zona 3000-3700cm-1 de los espectros correspondientes a los tejidos 
planchados a 200ºC  
 
 En la tabla siguiente (Tabla 6.11) se presentan el número de ondas que 
corresponde al máximo de su intensidad de banda 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 El desplazamiento del máximo se produce desde la primera aplicación 
de plancha.  Esta modificación de la banda puede atribuirse a la disminución de 
microcápsulas llenas en la zona de planchado. 
 
 
 La deconvolución de las bandas de la zona 3000-3700cm-1 de los 
espectros  se representa en la fig. 6.54   y los resultados de las áreas en la 
tabla 6.12 
 
 

Tabla 6.11 planchado a 200ºC 
número de ondas del máximo. 

máximo  MUESTRA 
cm-1 

C36.120 3350 
C36120.200.1  3430 
C36.120.200.5  3450 
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Figura  6.54.- Deconvolución de la región de tensión de OH de los espectros obtenidos de los tejidos 
termofijados a 120º C planchados a 200º C. a = Espectro del tejido sin planchar; b= espectro del tejido con 
una pasada de planchado; c= espectro del tejido con 5 pasadas de planchado; d= Espectro del tejido con 10 
pasadas de planchado. 
 
 
 

  Tabla 6.12 PLANCHADOS   A   200º C 
 

Relación de Áreas 
 

  BANDA I BANDA II BANDA III
  3500 3300 3200 II / I II / III 

C361202000 3,63 7,82 1,78 2,15 4,39 
C361202001 3,18 3,30 3,38 1,04 0,98 

C361202005 3,83 1,41 2,80 0,37 0,50 
C361202010 1,37 0,20 0,57 0,14 0,34 

 
 
 La representación grafica de las relaciones entre las áreas obtenidas 
por la deconvolución de los espectros de los planchados  200ºC   
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Figura 6.55.- Relación entres los valores de las áreas obtenidas por deconvolución de los espectros de los 
tejidos  planchado a 200ºC  Comparación entre uno, cinco y diez pasada de plancha.  
 
 Siguiendo con el mismo protocolo de análisis, estudiando otra zona de 
los espectros obtenidos después de los planchados, se presenta la variación de 
la intensidad de pico de la banda centrada 1560 cm-1. Los valores de 
Absorbancia se muestran en la 6.13 
 

Tabla 6.13 

MUESTRA 
I 1560 

C36.120 3,1 
C36120.200.1 2,1 
C36120.200.5 1,2 
C36.120.200.10 0,4 

 
 
 La intensidad de la banda a 1560 cm -1 decrece con el incremento del 
número de pasadas de la superficie de la plancha, ello indica que cuanto mayor 
número de veces se somete el tejido al planchado, se pierden microcápsulas, 
siendo mucho más agresivo cuando se somete a 10 pases.  
 
La representación gráfica de estos valores se muestra en la figura 6.56. 
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Figura 6.56.- Representación de la intensidad de banda a 1560 cm-1 para el planchado a 200 ºC  
Comparación entre el valor del tejido original y el planchado a una, cinco y  diez pasadas. 
 
6.9.6.-Planchado a 200ºC, Microscopía electrónica. (SEM).  
 
 La microscopia electrónica de barrido debe confirmar los resultados 
obtenidos  para los tejidos planchados. En las imágenes a una  sola pasada 
resulta difícil encontrar microcápsulas con forma esférica  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.57.- Planchado a 200ºC  1 pasada 1000 aumentos 
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6.31 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura  6.58.-Planchado a 200ºC  1 pasada 2000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.59.- Planchado a 200ºC  5 pasadas  1000 aumentos 
 

6.32 
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 En las imágenes de los tejidos planchados a cinco y diez pasadas el 
efecto de la temperatura es notable. La totalidad de las microcápsulas que 
aparecen en la muestran están completamente vacías. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura  6.60.- Planchado a 200ºC  5 pasadas    2000 aumentos 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.61.- Planchado a 200ºC  10 pasadas  1000 aumentos 
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Figura 6.62.- Planchado a 200ºC  10  pasadas  2000 aumentos 
 
6.9.7.- Conclusiones. Efecto de la temperatura del planchado 
 

En el análisis de los tejidos ensayados a diferentes temperatura y 
diferentes número de pasadas, se ha seguido el mismo procedimiento o 
protocolo que en los estudios y análisis previos. Los espectros se han 
comparado en este caso agrupados por temperatura de planchado y a 
diferentes número de pasadas de plancha, se han estudiado sus diferencias y 
alteraciones; se ha deconvolucionado la banda correspondiente a la vibración 
del OH. Esto ha proporcionado valores de las áreas de los picos 
deconvolucionados, cuyas proporciones relativas se han estudiado.  

 
Se han acompañado los resultados con imágenes de la miscroscopía 

electrónica obtenidas por SEM. Estas imágenes muestran en algunos casos 
grandes alteraciones en las microcápsulas, de forma que sólo presentan restos 
de la membrana, que consideramos es debido a la conjunción de los efectos 
térmico y mecánico. 
 
6.9.7.1. Planchado a 110ºC. 
  

Los valores de los ratios de las áreas de las bandas deconvolucionadas 
obtenidas de los espectros de los tejidos planchados a 110º C, muestra una 
disminución de estos  valores con el incremento del número de pasadas de 
plancha.   

    6.35 
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La intensidad de las bandas analizadas decrece con el número de 
pasadas de plancha, lo cual es lógico sólo por el efecto de frote, sin apreciar 
diferencias significativas entre el tejido sometido a 5 pasadas y el sometido a 
10 pasadas.  

 
Las imágenes obtenidas en el microscopio electrónico muestran zonas 

de alto frote incluso para una pasada de plancha a 110º C, al mismo tiempo se 
pueden observar otras zonas en las que la agresión térmica ha sido menor 
debido a la situación más protegida de las microcápsulas. 

 
6.9.7.2.- Planchado a 150º C. 
 
 En el análisis de los espectros obtenidos de los tejidos planchado a 150 
ºC, y en la correspondiente deconvolución de la banda de tensión de OH se 
aprecian una gran disminución en las relaciones entre áreas que interpretamos 
como pérdida de microcápsulas por efecto del frote y del calor. 
 

En los valores de la intensidad de la banda a 1560 cm-1, se observa un 
decrecimiento conforme aumenta el número de pasadas, existiendo una 
disminución acusada cuando se pasa de 1 a los 5 ciclos de planchados, 
cuando se pasa de 5 a 10 ciclos, la variación no es tan acusada, lo que puede 
ser indicativo de que después de la 5 pasadas de plancha, ya no queden 
microcápsulas por romper. 
 

La microscopia electrónica proporciona imágenes en las que las sólo 
después de una pasada de plancha quedan microcápsulas de forma esférica, 
mientras que las imágenes de cinco y diez pasadas adoptan forma toroide o 
plegada. 
   
6.9.7.3.- Planchado a 200º C. 
 
 Los espectros agrupados correspondientes a los planchados a 200ºC 
presentan disminuciones de los valores correspondientes a los cocientes entre 
las áreas obtenidas por deconvolución de la banda del espectro 
correspondiente a la tensión de OH.  
 

La intensidad de la banda a 1560 cm -1 decrece con el incremento del 
número de pasadas de la superficie de la plancha, ello indica que cuanto mayor 
número de veces se somete el tejido al planchado, se pierden microcápsulas, 
siendo mucho más agresivo cuando se somete a 10 pases.  
 
 Las imágenes del planchado a 150 y 200º C, muestran microcápsulas  
vacías  y rotas, ya que se combina el efecto de la temperatura y del frote con la 
superficie de la plancha. Las microfotografías a una pasada muestran una 
mayor presencia de microcápsulas llenas, aunque en todas las temperaturas se 
pueden encontrar imágenes de  microcápsulas vacías  
 



 Análisis de tejidos. Resultados 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
             207 

6.10.-  INFLUENCIA DEL NÚMERO DE PASADAS DE PLANCHA. 
 

En este caso,  los espectros se han comparado agrupados a un mismo 
número de pasadas de plancha y a diferentes temperaturas. Se ha observado y 
estudiado sus diferencias y alteraciones. 
 

Se ha seguido el mismo protocolo que en los estudios térmicos 
anteriores. Estudiando para cada grupo la banda de tensión de OH entre 3000-
3900 cm-1.  
 
6.10.1. Planchado a una pasada. Espectroscopia Infrarroja. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.63.- Espectros de planchado Tejido C36.120. planchado con una sola pasada de plancha 
a 110, 150 y 200 ºC. 
.  
 En este gráfico se aprecia una gran similitud entre el espectro obtenido 
tras planchar a 150º C y el obtenido a 200º C, detectando diferencias respecto 
del espectro obtenido tras el planchado a 110º C, esto indica que a 110º C, 
quedan microcápsulas que se destruyen en los planchados a temperaturas 
superiores. 
 
 El máximo de la zona entre 3000-3700 es el mismo para los 
planchados a 150ºC y 200ºC  mientras que el espectro del planchado a 110ºC 
mantiene el perfil que manifiesta la presencia de microcápsulas. 
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6.10.2.- Planchados 5  pasadas. Espectroscopia Infrarroja.  
 

Los espectros comparados de los tejidos planchados a cinco pasadas y 
a diferentes temperaturas, presentan mayor similitud entre si. Los dos primeros  
correspondientes a  las  temperaturas de 110º C y 150º C, tienen el mismo 
máximo de banda. Y semejante al que se obtienen para el tejido planchado a 
200º C se destruyen microcápsulas que aún quedan en los planchados a 
temperaturas inferiores. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.64.- Espectros del planchado Tejido C36.120. Planchado con cinco pasadas de plancha a 
110, 150 y 200 ºC. 
 
 Los tres espectros a 110ºC, 150 ºC  y 200ºC presentan máximos de 
señal en la zona 3000-3700 cm-1  idénticos, con máximos desviados respecto 
del máximo  del espectro del tejido sin planchar. Esto debe interpretarse  como  
ausencia o disminución de microcápsulas  
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6.10.3.-  Diez pasadas. Espectroscopía Infrarroja 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.65.- Espectros del planchado Tejido C36.120. Planchado con diez  pasadas de plancha a 
110, 150 y 200 ºC 
 

Los espectros de los tejidos planchados a diez pasadas, tienen los tres 
desviado el máximo de la banda correspondiente a la zona de tensión de OH. 
En este caso son coincidentes los espectros obtenidos a la temperatura de 
110º C y el de 150º C. y el  espectro del tejido planchado a 200º C todavía 
presenta una desviación mayor. Por los estudios anteriores, Espectroscopía y 
Microscopia,  sabemos  que  esto indica que no quedan microcápsulas enteras  

 
El tratamiento de planchado a diez pasadas resulta excesivo para la 

resistencia de las membranas de las microcápsulas, con independencia de la 
temperatura de tratamiento, aunque la disminución mayor se produce a  200ºC 
 
6.10.4.- Conclusiones de la influencia del número de pasadas planchado 
sobre las microcápsulas 
 
 Es más importante  y agresivo el efecto del frote que el de la 
temperatura. De los nueve espectros de tratamiento de planchado solamente el 
planchado a una pasada a 110 ºC  
 
 Los planchados a temperaturas elevadas, 150 y 200 ºC son agresivos y 
tanto una, cinco como diez pasadas de planchas modifican las microcápsulas. 
Sería recomendable el planchado a temperatura inferiores a estas.   
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 Al  igual que en las temperatura de termofijado y en el análisis térmico 
(DSC) realizado indica que a 150 º C  no deben quedan microcápsulas enteras, 
en el planchado ocurre otro tanto, 
 
 
6.11. - BIBLIOGRAFÍA. 
 
[6.1] M. Bonet, et al, The Canadian Journal of Analytical Sciences and 
Spectroscopy. Vol 49, No. 4. 2004 
 
[6.2] Kondo, T.et al. Macromolecules 1994, 27(1), 210-215. 
 
[6.3] Sócrates, G. in Infrared Characteristic group frequencies. Tables and 
charts. Second edition, 1997. 
 
[6.4] Richard C. Wilson, William F. Pfohl Solutia, Vibrational Spectroscopy 23 
(2000) 13–22 
 
[6.5].  Corrado Muzzarelli, Vesn Stanic, Luigi Gobbi, Giorgio Tosi, Riccardo A.A. 
Muzzarelli, Spray-drying of solutions containing chitosan together with 
polyuronans and characterisation of the microspheres. Carbohydrate Polymers 
57 (2004) 73–82 
 
[6.6] C. Muzzarelli et al. Carbohidrate polymers 335. 2003. pp 1773-1789. 
 
 
[6.7] H. Liang, Anila Asif, Wenfang Shi. Thermal degradation and flame 
retardancy of a novel methacrylated phenolic melamine used for UV curable 
flame retardant coatings. Polymer Degradation and Stability 87 (2005) 495-501 
 
[6.8] Corrado Muzzarelli, Giorgio Tosi, Oriano Francescangeli, Riccardo A.A. 
Muzzarelli, Alkaline chitosan solutions. Carbohydrate Research 338 (2003) 
2247-2255. 
 
[6.9] Yongmei  Xu, Yumin Du. Effect of molecular structure of chitosan on 
protein delivery properties of chitosan nanoparticles. International Journal of 
Pharmaceutics 250 (2003), 215-226. 
 
[6.10] Cho JS, Kwon  A. Cho CG. Microencapsulation of octadecane as a 
phase-change material by interfacial polymerization in an emulsion system. 
Colloid Polym Sci. 280: 260-266 (2002) 
 
 [6.11] H. Bodugo, N. Pekel, Olgun Gúven. Preparation of poly(vinyl alcohol) 
hydrogels with radiation grafted citric and succinic acid groups. Radiation 
Physics and Chemistry 55, (1999) 667-671. 
 
 



 Análisis de tejidos. Resultados 
___________________________________________________________ 

___________________________________________________________
             207 

6.10.-  INFLUENCIA DEL NÚMERO DE PASADAS DE PLANCHA. 
 

En este caso,  los espectros se han comparado agrupados a un mismo 
número de pasadas de plancha y a diferentes temperaturas. Se ha observado y 
estudiado sus diferencias y alteraciones. 
 

Se ha seguido el mismo protocolo que en los estudios térmicos 
anteriores. Estudiando para cada grupo la banda de tensión de OH entre 3000-
3900 cm-1.  
 
6.10.1. Planchado a una pasada. Espectroscopia Infrarroja. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.63.- Espectros de planchado Tejido C36.120. planchado con una sola pasada de plancha 
a 110, 150 y 200 ºC. 
.  
 En este gráfico se aprecia una gran similitud entre el espectro obtenido 
tras planchar a 150º C y el obtenido a 200º C, detectando diferencias respecto 
del espectro obtenido tras el planchado a 110º C, esto indica que a 110º C, 
quedan microcápsulas que se destruyen en los planchados a temperaturas 
superiores. 
 
 El máximo de la zona entre 3000-3700 es el mismo para los 
planchados a 150ºC y 200ºC  mientras que el espectro del planchado a 110ºC 
mantiene el perfil que manifiesta la presencia de microcápsulas. 
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6.10.2.- Planchados 5  pasadas. Espectroscopia Infrarroja.  
 

Los espectros comparados de los tejidos planchados a cinco pasadas y 
a diferentes temperaturas, presentan mayor similitud entre si. Los dos primeros  
correspondientes a  las  temperaturas de 110º C y 150º C, tienen el mismo 
máximo de banda. Y semejante al que se obtienen para el tejido planchado a 
200º C se destruyen microcápsulas que aún quedan en los planchados a 
temperaturas inferiores. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.64.- Espectros del planchado Tejido C36.120. Planchado con cinco pasadas de plancha a 
110, 150 y 200 ºC. 
 
 Los tres espectros a 110ºC, 150 ºC  y 200ºC presentan máximos de 
señal en la zona 3000-3700 cm-1  idénticos, con máximos desviados respecto 
del máximo  del espectro del tejido sin planchar. Esto debe interpretarse  como  
ausencia o disminución de microcápsulas  
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6.10.3.-  Diez pasadas. Espectroscopía Infrarroja 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.65.- Espectros del planchado Tejido C36.120. Planchado con diez  pasadas de plancha a 
110, 150 y 200 ºC 
 

Los espectros de los tejidos planchados a diez pasadas, tienen los tres 
desviado el máximo de la banda correspondiente a la zona de tensión de OH. 
En este caso son coincidentes los espectros obtenidos a la temperatura de 
110º C y el de 150º C. y el  espectro del tejido planchado a 200º C todavía 
presenta una desviación mayor. Por los estudios anteriores, Espectroscopía y 
Microscopia,  sabemos  que  esto indica que no quedan microcápsulas enteras  

 
El tratamiento de planchado a diez pasadas resulta excesivo para la 

resistencia de las membranas de las microcápsulas, con independencia de la 
temperatura de tratamiento, aunque la disminución mayor se produce a  200ºC 
 
6.10.4.- Conclusiones de la influencia del número de pasadas planchado 
sobre las microcápsulas 
 
 Es más importante  y agresivo el efecto del frote que el de la 
temperatura. De los nueve espectros de tratamiento de planchado solamente el 
planchado a una pasada a 110 ºC  
 
 Los planchados a temperaturas elevadas, 150 y 200 ºC son agresivos y 
tanto una, cinco como diez pasadas de planchas modifican las microcápsulas. 
Sería recomendable el planchado a temperatura inferiores a estas.   
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 Al  igual que en las temperatura de termofijado y en el análisis térmico 
(DSC) realizado indica que a 150 º C  no deben quedan microcápsulas enteras, 
en el planchado ocurre otro tanto, 
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7. CONCLUSIONES. 
 
 El aparatado dedicado a las conclusiones se presenta dividido en dos 
grandes bloques tal y como se han presentado los resultados. La primera parte 
se dedica a la caracterización de materiales, del apartado 5. La segunda parte 
se dedica a los resultados derivados de los  análisis de tejidos y ensayos 
normalizados aplicados para su degradación, incluidos en el apartado 6. 
 
7.1. Caracterización de materiales. 
 

• Tanto la Microscopía Electrónica de Barrido como el contador de 
partículas demuestran una gran dispersión en los valores medios de 
los tamaños de las microcápsulas, sobre todo en los primeros 
productos ensayados que presentan tamaños más grandes. El 
diámetro mínimo de las  microcápsulas ensayadas es de  4 µm.  

 
• Los estudios realizados con métodos térmicos de análisis (DSC y TG) 

muestran: 
 

En las microcápsulas: 
 

- Una clara pérdida de agua en todas las muestras de productos 
microencapsulados, esto confirma que se trata de un producto 
de emulsión.  

- Una pequeña disminución de peso hasta 150º C lo que se 
debe interpretar como pérdida del aroma.  

- La destrucción del polímero exterior no se produce hasta que 
no se supera los 300º C, lo que es normal en materias 
poliméricas. 

 
En la resina acrílica: 

 
- Sólo muestra pérdida de agua al alcanzar los 100º C y pérdida de 
masa por encima de los 300º C, por lo que la resina es estable al 
calor a las temperaturas de procesado textil. 

 
• Los espectros de infrarrojos confirman la presencia de la melamina 

formol en las membranas de las cápsulas utilizadas.  
 

• Los espectros infrarrojos de las muestras  de los productos 
microencapsulados presentan importantes variaciones en las bandas 
correspondientes a tensión de  OH situadas entre los 3000 y 3700 cm-1, 
en función de la naturaleza de las mismas. 
 

• Los espectros infrarrojos de las microcápsulas, presentan en la zona 
1440-1800 cm-1 una serie de bandas  significativas: 
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- Las bandas sobre 1560 cm-1 que corresponde con la vibración 
C-N “stretching”,  además esta banda corresponde a los 
grupos amida como consecuencia de la vibración de flexión del 
NH2. 

- La banda centrada alrededor de 1650 cm-1 se relaciona con la 
vibración de tensión del grupo CO de los grupos amida 

 
• La Microscopia Electrónica de Barrido se ha mostrado como una 

herramienta muy eficiente para conocer el estado de los tejidos. Los 
dos sistemas de aplicación para la obtención de tejidos  “Agotamiento e 
Impregnación”, pueden ser válidos para la distribución de las 
microcápsulas, pero en las imágenes se muestra claramente que el 
mayor rendimiento es el proceso por impregnación. Por ello se 
recomienda la impregnación como sistema más favorable.  

 
• La Microscopia Electrónica de Barrido también muestra la preferencia 

de la microcápsulas, principalmente las de pequeño diámetro, a 
situarse en los recovecos de las fibras de algodón. Las más grandes se 
sitúan en zonas más externas. 

 
• La Microscopia Electrónica de Barrido realizada sobre muestras 

ensayadas por impregnación a diferentes concentraciones presenta  
los mejores resultados para concentraciones elevadas (40-60 g/L).  Por 
otra parte es evidente que la mayor presencia de microcápsulas en el 
baño de fulardado debe dejar un mayor depósito sobre los tejidos. 

 
• La Microscopia Electrónica de Barrido ha permitido rechazar algunos 

ensayos que se realizaron con un gran número de microcápsulas ya 
vacías 

 
7.2.- Degradación por lavado 
 

• El análisis por deconvolución de bandas de los espectros infrarrojos de 
las muestras de tejido lavado permitió observar la variación en los 
espectros de la celulosa como consecuencia de la adición de las 
microcápsulas. Se ha estudiado minuciosamente la región del espectro 
en la que las fibras de algodón muestran la contribución de dos 
bandas, una de ellas centrada sobre 3500 cm–1 (banda I) y la otra 
sobre 3300 cm–1 (banda III). Cuando se aplica el tratamiento que 
incorpora microcápsulas al tejido, se aprecia la aparición de una nueva 
banda, centrada alrededor de los 3450 cm–1 (banda II), esta banda, se 
asigna a los grupos amida que proceden de las microcápsulas y que se 
han incorporado al tejido. 
 

• El área de estas bandas es sensible al tratamiento aplicado, y decrece 
cuando las microcápsulas se eliminan de la superficie del tejido.  
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• La banda de 1560 cm-1, asignada a los grupos amida, se modifica, 
también, como consecuencia del tratamiento, de modo que la relación 
de intensidades I 1560 / I 1650 y la relación “I 1640 / I 1650”, cuando se 
refiere a intensidades, o la relación A 3300 / A 3450, cuando se 
estudian áreas deconvolucionadas, permite conocer la presencia del 
tratamiento o no sobre la superficie del tejido, tal y como se demuestra 
mediante el análisis de las imágenes obtenidas por SEM.  Las 
proporciones entre las áreas de las bandas A 3300 / A 3450,  o si se 
trata de intensidades “I 1560 / I 1650” y “I 1640 / I 1650”, se pueden 
considerar como parámetros validos para detectar la presencia de 
microcápsulas sobre el tejido. 

 
7.3.- Degradación  por frote. 
 
Los ensayos de frote y su posterior análisis por microscopía electrónica, ponen 
de manifiesto, tal y como era de esperar, que el frote en húmedo es más 
agresivo que en seco, aunque se aprecian ciertas zonas del tejido en que las 
microcápsulas no están alteradas como consecuencia de haberse alojado en 
regiones protegidas y a las que el dispositivo de frote no ha conseguido 
acceder.  Se ha demostrado que el tejido testigo con el que se han realizado 
los frotes, ha arrastrado algunas microcápsulas que no se han roto. 
 
7.4.- Concentración 
 
 El análisis de los espectros siguiendo el protocolo establecido en el 
primer estudio, proporciona valores lineales cuando se relaciona las 
modificaciones del espectro de la celulosa frente a las concentraciones.  
 
 Se ha establecido una relación entre los valores de ratios de las áreas 
de bandas deconvolucionadas para una escala de concentraciones y 
relacionarlos con la concentración de los baños de  
 
7.5.-Termofijado 
 

• La observación conjunta de los espectros infrarrojos y la Microscopia 
Electrónica de Barrido obtenida para cada uno de los tejidos 
termofijados analizados en esta parte del estudio, nos permite extraer 
una serie de conclusiones importantes: 

 
- Podemos afirmar que el principio activo que contiene la 
microcápsula se evapora con la acción de tratamientos 
térmicos superiores a los 120º C, tal y como demuestra la 
presencia de microcápsulas deshinchadas en las imágenes 
obtenidas por SEM. Este efecto era presumible a priori, al 
tratarse de un aroma como principio activo, compuestos que 
generalmente con independencia de la esencia en cuestión, 
son altamente volátiles con incrementos de temperatura. 
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- Los espectros infrarrojos han revelado variaciones en las 
contribuciones que dan lugar a la banda correspondiente a la 
tensión de OH, comprendida entre los 3700 – 3000 cm-1.  Estas 
variaciones se pueden relacionar con la pérdida del principio 
activo de las microcápsulas, que se ve reflejada principalmente 
en la desaparición de la banda deconvolucionada a 3300 cm-1.  

 
 
7.6.- Planchado 
 

En el análisis de los tejidos ensayados a diferentes temperatura y 
diferentes número de pasadas, se ha seguido el mismo procedimiento o 
protocolo que en los estudios y análisis previos. Los espectros se han 
comparado en este caso agrupados por temperatura de planchado y a 
diferentes número de pasadas de plancha, se han estudiado sus diferencias y 
alteraciones; se ha deconvolucionado la banda correspondiente a la vibración 
del OH. Esto ha proporcionado valores de áreas complementarias cuyas 
proporciones relativas se han estudiado.  

 
Se han acompañado los resultados con imágenes de la miscroscopía 

electrónica obtenidas por SEM. Estas imágenes muestran en algunos casos 
grandes alteraciones en  las microcápsulas de forma que sólo presentan restos 
de la membrana, que consideramos es debido a la conjunción de los efectos de 
térmico y mecánico. 
 
7.6.1.- Planchado a 110ºC. 
  

La intensidad de las bandas de los espectros infrarrojos analizadas, 
decrece con el número de pasadas de plancha, lo cual es lógico sólo por el 
efecto de frote, sin apreciar diferencias significativas entre el tejido sometido a 
5 pasadas y el sometido a 10 pasadas.  

 
Las imágenes obtenidas mediante SEM muestran zonas de alto frote 

incluso para una pasada de plancha a 110º C, al mismo tiempo se pueden 
observar otras zonas en las que la agresión térmica ha sido menor debido a la 
situación más protegida de las microcápsulas. 

 
7.6.2.- Planchado a 150º C. 
 
 En el análisis de los espectros obtenidos de los tejidos planchado a 150 
ºC, y en la correspondiente deconvolución de la banda de tensión de OH de los 
espectros infrarrojos, se aprecian una gran disminución en las relaciones entre 
áreas que interpretamos como pérdida de microcápsulas por efecto del frote y 
del calor. 
 

En los valores de la intensidad de la banda a 1560 cm-1, se observa un 
decrecimiento conforme aumenta el número de pasadas, existiendo un salto 
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acusado cuando se pasa de 1 a los 5 ciclos de planchados, cuando se pasa de 
5 a 10 ciclos, el salto no es tan acusado, lo que puede ser indicativo de que 
después de la 5 pasadas de plancha, ya no quedan tantas microcápsulas por 
romper. 
 

La Microscopia Electrónica de Barrido proporciona imágenes en las 
que después de una pasada de plancha quedan microcápsulas sin deshinchar, 
presentando forma esférica, mientras que las imágenes de cinco y diez 
pasadas las microcápsulas adoptan forma toroide.  
   
7.6.3.- Planchado a 200º C. 
 
 Los espectros agrupados correspondientes a los planchados a 200ºC 
presentan disminuciones de los valores correspondientes a los cocientes entre 
las áreas obtenidas por deconvolución de la banda del espectro 
correspondiente a la tensión de OH. Estos valores son menores que los de 
150º C. 
  

La intensidad de la banda a 1560 cm -1 decrece con el incremento del 
número de pasadas de la superficie de la plancha, ello indica que cuanto mayor 
número de veces se somete el tejido al planchado, se pierden microcápsulas, 
siendo mucho más agresivo cuando se somete a 10 pases.  
 
 Las micrografías de tejidos después del planchado a 150 y 200º C, 
muestran microcápsulas  vacías  y rotas, ya que se combina el efecto de la 
temperatura y del frote con la superficie de la plancha. Las microfotografías a 
una pasada muestran una mayor presencia de microcápsulas llenas, aunque 
en todas las temperaturas se pueden encontrar imágenes de  microcápsulas 
vacías.  El comportamiento  tanto a 150 como a 200º C es prácticamente 
similar. 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

8.- FUTURAS INVESTIGACIONES 
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8. INVESTIGACIONES FUTURAS. 
 
 En este trabajo se ha puesto a punto un conjunto de ensayos para 
evaluar el comportamiento de las  microcápsulas sobre los tejidos. Se han 
utilizado productos microencapsulados muy semejantes  y los resultados han 
sido coherentes entre si.  Esta semejanza entre los productos elimina variables 
que deberán  investigarse:  
 

• Como primera labor pendiente será la de experimentar con más 
productos microencapsulados con membranas de diferentes polímeros 
a los usados, materias activas como por ejemplo los cosméticos. 

 
• Se deberá ensayar alternativas a la fijación mediante una resina, o 

mediante otros tipos de resina, y concentraciones más elevadas, con 
la finalidad de aumentar la permanencia de las microcápsulas sobre 
los textiles. 

 
• Las microcápsulas se han situado en posiciones reservadas en las 

fibras del algodón, debe estudiarse el comportamiento con otras fibras 
como las sintéticas de sección circular. 

 
Como alternativa a los sistemas de caracterización de los tamaños de las 
microcápsulas como el contador de partículas, se propone como complemento 
la “utilización de la visión por computador para el reconocimiento y 
caracterización de la morfología de las microcápsulas en las micrografías del 
SEM”.  Se necesitaría un programa informático de reconocimiento de las 
formas esféricas y la estimación de los diámetros en las imágenes obtenidas 
mediante Microscopía Electrónica de Barrido. 
 
 
 
 
 




