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PROCEDIMIENTO PARA TENIR Y ESTAMPAR TEXTILES.

- a  y our

bicitante: - BADISCHE ANILIN- & SODA~FABRIK AKTTENGESELLSCHATT,
o entidad alemana, residente en 6700 Ludwigshafen,

RepﬁblicaAFederal Alemana,

La invencién se refiere a un procedimiento
para tefilr y estampar textiles con colorantes de tina
o colorantes de azufre, .empleando reductonas y/o reduc-

tonatos.

5. . Las reductonas son, en el caso mas sencillo,
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endioles, y en general, sin embargo, son unos compuestos
estructuralmente siﬁilares a los endioles que se derivaq
de los endioles por la sustitﬁcién de uno de los grupos
hidroxilo, o de ambos, por grupos amino y/o sulfhidrilo,
Los'rgductoﬁatos son compuestos que, bajo la influencia
de aceptores de protones sﬁficientemente fuertes, se trans
forman en aniones endiolato. Las reductonas y los reduc-

tonatos se puede representar por lo tanto por la férmula

general

R-C=¢C - R
xt x2
2

en la que x! y X° son iguales o diferentes y significan

OH, 0('), NH,, NHR, SH; R y R' son iguales o diferentes

y significan H, alquilo, hidroxialquilo, por ejemplo, A
e 6 _C//,alquilo
§\§0 §§§o
La agrupaciép endiol o bien endiolato puede ser también

-CH,0H, -COOH, -COCH esterificado,

parte de un,sistema de anillo de manera que R y Rt juntos

1
forman miemoros de puente de la clase siguiente:

~CH,y~CH,~CO-,
~CH,-0-CO-,
~CH-0-C0-,

R"

3

~ ~NH~CO-NH-CO-

donde R" significa alquilo o alquilo sustituido, tal co-
mo -CHOH—CH20H en el 4cido ascérbico. La agrupacién men-
cionada puede ser también parte de un sistema de anillo
aromdtico, por ejemplo, en la pirocatequina o pirogalol
(miembros puenté : ~CH=CH-CH=CH- 6 ~Cli=CH-CH=C ).

OH
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Reductonas y reductonatos tipicos son, por
ejemplo, hidroxiacetona, dihidroxiacetona, glicolaldehido,
dihidroxibutanona, 2,3-dihidroxi-acrilaldehido denominado
triosa-reductona, &cido ascérbico, ciclopenten-diol-ona
denominada 4cido reductinico y oL—aﬁino-}?-cetobutirato
de etilo. La triosa-reductona y el 4cido reductinico se
obtienen por disociacién 4cida o alcalina dé sacaridos o
polisacaridos, tales como glucosa, fécula, melaza, pecti-
na. -

Las reductonas y los reductonatos ya se han
empleado para la estampacién con colorantes de tina, pe-
ro sin embargo, los résultados logrados han sido-insatis-
factorios o se ha seguldo una: finalidad distinta a la de
la reduccién, Aéi, se ha inteﬁtado emplear los compuestos
como agentes reductores junto con sosa y.bicarbonato para
la estampacidn de textiles. Debido al mal efecto reductor
los resultados no fueron aprovechables., Tampoco el empleo
Jjunto con lejfa s6dica y borax di6 un resultado con uti-
lidad préictica, Por otra parte, se han empleado los com~
puestoé en combinacién con ditionito s6dica (hidrosulfi-
to):o derivados del 4cido sulfinico péra evitar, por ejem
plo, una sobre-reduccibén de los colorantes sensibles o
lograr una estabilizacifn del sistema contra el oxigeno
del aire; Justamente el empleo de agentes de reduccién
inorgénicos ha tropezado recientemenfe con.muchas critie-
cas, ya que pueden presentar problemas de aguas fesidua—
les.

Se ha descubierto ahora que los textiles se
pueden teflir y estampar ventajosamente con colorantes de .

tina o colorantes de azufre si, como agente reductor, se
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emplean reductonas y/o reductonatos en la zona pH de apro-

ximadamente 12 y mds en presencia de compuestos quinoides

" hidrosolubles en esta zona de pH, preferentemente deriva-

dbg de antraquinona.

| Bajo reductonas y reductonatos que se puedenl
emplear en el procedimiento de esta invencidén se han de
entender los;compuestos mencionados al principio. Siempre
que los compuestos no muestren en la zona neutra la es-
tructura mencionada la lograrin en la zona alcalina,

Como muestra la'enumeracién de'e§tos compues-'
tos, se trafa.en las reductonas y. los reducfonatOS, que
a continuacién se denominan para mayor brevedad agentes
reductores, preferentemente de compuestos de X -hidrori
carbonilo. Por razones econémicas tienen préferencia aque-
llos agentes reductores que son de facil obtencién, tales
como la hidroxiacetona, la triosa-reductona, que se obtie
ne por la disociacién de saclridos o polisacéridos o el
4cido reductinico.

Como compuestos quinoides son de mencionar,
por ejemplo, los derivados conteniendo grupos cloro, hi-
droxi, 4cido carboxflico y/o &cido sulfénico de la benzo- '
quinona, naftoquinona, acenaftenoquinona o antraquinbna,
por ejemplo, la tetraclorobenzoquinona, i,A-naftoquinona,
2,6-hidroxiantraquinona, 2,7-dihidroxiantraquinona y la
1,4-dihidroxiantraquinona, los &cidos antraquinon-carbo

x{licos, los &cidos antraquinon-sulfénicos, tales como

‘4cido antraquinon-2-sulfénico, 4cido antraquinon-2,6-di-

sulfénico y -2,7-disulfénico y el dcido 1,4-diaminoantra-
quinon-2-sulfénico, Estos compuestos se pueden denominar,

debido a su efecto, también catalizadores de reduccién o
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aceleradores. Asimismo se pueden emplear las mezclas de.
tales compuestos.

El procedimiento de esta invencién se puede.
realizar en la zona pH a partir de aprpximadamente 12,
sin embargo tiene preferenéia un pH;é'partir de 13.

ﬁajo colorantes de tina éﬁ el sentido-de la
presente invencién se entienden, ademis de los colofan—
tes antraquinoldes, también los colorantes cobaltoftalo-
cianinicos e indigoides. |

Los agentes reductores se emplean por lo ga-
neral en cantidades de como minimo un 100 % peso, refe-
rido al colorante al 100 % (puro). Como aceleradore§ se
e&blean aprokimadamente un 0;1 a aproximadamente un 10,
p;éferentemente aproximadamente un 2 a4 aproximadamente
un 5 % en peso, referido al agente reductor. Un mayor ex-
ceso de acelerador sin embargo, no perjudiéé. En -estas in

dicaciones de cifras se ha de observar gue las cantidades

. minimas necesarias de agente reductor y acelerador son

solo valores indicativos ya que estos valores dependen
de los distintos colorantes, de los pHl y de la concentra
cién de la flota y de la temperatura de teflido y, ademis,
del agente ;eductor y acelerador en cada caso. Las pro-

porciones cuantitativas més convenientes se pueden deter-

- minar mediante ensayos previos efectuando para el proce-

dimiento seleccionado teflidos de ensayo indicativos, por
lo deméé, bajo' condiciones constantes con diferentes can-
tidades de agente reductor o bien acelerador y enjuicién-
dolas, Primeras informaciones la dan también las medicio-

nes de las velocidades de entinado bajo condiciones stan~--

dard.
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Los agentes reductores se pueden emplear en
todos los procedimientos de tefiido usuales con coloran-
‘tes de tina y colorantes de azufre, también en los tefii-
dos desde un bafio de tefiido, por ejemplo, en el tefido
de aparatos y'"jigger", y en los procedimieﬁtoé continuos,
por ejemplo,. en el procedimiento "pad-steam", |
h El entinado s¢ puede presentar en una forma
de aplicacién 6ptima ya a. temperaturas bajas, por ejem-
plo, a temperatura ambiente, dg manera que la temperatura

de tefiido solo depende del comportamiento de penetracién

-de los colorantes. Para los tefiidos desde un bafio es con-

veniente, para aumentar el rendimiento del colorante, bus

car una temperatura final lo mis reducida posible; duran-

te el tefiido- puede ser necesario emplear temperaturas més

éleVadas.para obtener tefiidos ignalados. Los mencionados
agentes reductores permiten, sin complicaciones (po; ejeg.
plo,‘por sobre-reduccién), emplear temperaturas.de'teﬁido
altas alrededor’de los 100¢ C. &,también»aquellaé superio
res a los 100¢ C,

. Para ‘los procedimientos continuos - primero
aplicacién del colorante como pigmento sobre la estructu-
ra laminar textil, secado intermedio, aplicaci6n de flo-
tas de productos quimicos conteniendo agentes reductores
y revelar a femperaturas mis élevgdas, por ejemplo, en
atmbésfera de vapor de agua a 100¢ C, y acabado - también
es adgguado el procedimiento de esta invencién.

En forma similar véle para estampaciones con
colorantes de tina o colorantes de azufre, por ejemplo,
estampacidén de los colorantes en una pasté de estampacibn

que contiene los agentes espesadores -usuales, secado in-
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termedio, impregnaci6n con una flota de impregnacién con- ';
teniendo agente reductor, y revelado en un vaporizador
adecuado para estampacidén en dos fases, acabéndose en la
forma usual mediante enjuague, oxidacién y saponizacién,
El empleo de los agentes reductores no est4
agotado por la descripcién de las maneras del procedi-
miento; més bien ofrecen los agentes reductores tambié:n
la posibilidad de formas de actuacién hasta ahora no rea-
lizables. Asi, se pueden poner por ejemplo en el mercado
preparados de colorantes 1I§u;dos que contienen el colo-
rante de tina, el agente de reducci6én y el acelerador ¥
que se han ajustado dcido o neutro. Se mantienen estables
hasta que, inmediatamente antes de su aplicacifn, se po-

nen alcalinos, También se pueden poner en el mercado ma-

- sas de colorantes y colorantes pulverulentos ajustados

&4cido o neutro que contengan el colorante, el agente te-

ductor s6lido y el acelerador, en caso dado junto con

- agentes de dispersién y regulacién.

Como ventajas de esta invenciém, también en

lo que se desprende de lo anteriormente mencionado, se

-pueden resumir: elevada estabilidad de los agentes reduc-

tores contra el oxigeno del aire pudiéndose producir pre-
parados estables al almacenamiento; ninguna reduccién in-
déseada de los colorantes en medio 4cido o neutro; ningu-
né sobre-reduccién de colorantes de tina sensibles, por
e_jgmpio, en los derivados de indantrona; algunos derlos
agentes reductores son liquidos y por lo tanto son féaci-
les de dosificar; los agentes reductores no son eléctrq-
litos en el séntido propio y, por lo tanto, no originan

dificultades en la igualacién al tefiir.
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Como las reductonas y los reductonatos y sus
productos de -oxidacién, que se forman al entinar en la
flota! son biologicamente disociables, las aguas residua-
les son menos solicitadas por estas flotas de tefiido que
por las flotas que contienen ditionito.o sus productos de
oxidacién, que se forman en el entinado. .

"Para alcanzar la zona alcalina se emplea pre-
,ferenteménte lejfa sédica; también se puedé emplear la le-
jia potésica.

Ejemplo 1
Hilos de algodbén sobre bobinas de cruceta se
tratan en un aparato de tefiir hilos, usual en el mercado,
" en una proporcidn del bafic de 1:15, con un bafio de la si-
guiente composicién:
1 parte del colorante C.I. Vat Green 1 (Colour-Index
(1956) ne 59825)
40 partes de solucién acuosa de hidréxido sédico (382 B&)
3 partes de dihidroxiacetona o
0,03 partes de 2-hidroxiantraquinona
955,97 partes de agua ‘
IEEB?EE partes

En el plazo de 15 minutos se aumenta la tem-
peratura desde 252 C. a 602 C. A continuacién se tifie du-
rante 30 minutos a esta temperatura. Seguidamente se aca~
ba en la forma usual., Se obtiene un h?lo de algodén tefii-
do en forma muy igualada que, en rendimientd del color y
'solidgz, no queda por detréds de los teﬁidos tradicionales
con hi&rosulfito'como agente reductor,

Ejemplo 2

Hilo de algodén en bruto sobre bobinas de
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1:15, a 202 C, con un bafio de la siguiente composicidn:

~ con muy buen tefiido y muy buenas solideces, sin que se

Pproporcién de bafio de 1:10, a 802 C, con un bafio de la si-

3

cruceta se tratan en un aparato de tefiir de alta tempera-

tura, usual en el mercado, en una proporcidén de bafio de :

0,5 partes del colorante C.I, Vat Blue 6 (Colour Index

(1956) n® 69825)

40  partes de solucién acuosa de hidréxido s6dico
(38°B&)
1 parte de hidroxiacetona .
3 partes de la sal sédica del &cido etilendiamino-
tetracético

0;05 partes de sodio antraquinon-2-sulfénico
955,45 partes de agua
EBEBTSB partes
El bafio se calienta en el blazo de 30 minu-
tos a 1152 C, Se tifle durante otros 45 minutos a 1152 C,

se enfrfa a 702 C. y el tefildo se acaba en la forma usual.

Se obtiene un material textil tefiido igualadamente azul,

presenten bérdidas del colorante por sobre-reduccién.
Ejemplo 3
Hilos de algodén sobre bobinas de cruceta se

tifien en un aparato de tefiido usual en la préctica en una

guiente composicién:
4 partes del colorante C.I. val Blue 4 (Colour-Index
©(1956) n® 69800) |
40 partes de solucién acuosa de hidréxido sbédico (382Bé&)
8 partes de glucosa

0,2 partes de 2-hidroxiantraquinona
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947 .8 purtes de agua
1656:6 partes
Después de tefiir durante 60 minutos se acaba
en la forma usual y se obtiene un material textil muy bien
teﬁi&o, sin que por sobre-reduccién se piesenten pérdidas
de colorante.
Ejemplo 4
Popelin de algodén previamente limpiado y
blanqueado sé impregna a 252 C, en un foulafd de dos ci-
lindros, usual en el mercado, con
50 partes del colorante C.I. Val Green 1 (Colour-Index
(1956) ne 59825)
950 partes de agua
1000 partes
' El tejido impregnado se seca intermediaria-
mente, trabéjando en forma contfnua, a 120° C, a 25¢ C.
se impregna en un foulard de dos cilindros usual en el
mercado con .
80 partes de solucién acuosa de hidréxido s6dico (382BE)
30 partes de solucidn de fécula de azicar (al 50 %)
1 parte de &cido 1,4-diamino-antraquinon-2-sulfénico
889‘§artes de "agua -
1666 partes
y en un vaporizador de trabajo continuo se vaporiza duran
te 60 segundos a 1032 C. y finalmente se acaba en la for-
ma usual. Se obtiene un tefiido impecable, igualado en los
extremos y en los lados.
Ejemplo 5 |
Hilo de algodén, blanqueado, sobre bobinas de

cruceta se trata en un aparato de tefiir hilos, usual en
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el mercado, en una proporcién de bafo de 1:15, con un ba-

fio de la sigulenté composiclén:
2 - partes del colorante C.I, Val Orange 3 (Colour
Index (1956) n? 59300)
40 partes de solucién acuosa de hidréxido sédico
(38¢B8) .
"3 partes-de hidroxiacetona
20 partes de sulfato s6dico anhidro
0,06 parteé de 2-hidroxiantraquinona
934,94 partes de agua

(U ————

1000 partes

Se tifie durante 6Q;minutos a 242 C, y a coit~
tinuacibn se acaba en' la forma usual. Se obtiene un tefii-
do impecable, igualado con buenas solideces con una in-
tensidad de color que es apreciablemente superior que en
el tefiido en tina usual segilin el procedimiento IK.
Efemplo 6 |

Sarga de algodén'previamente limpiada y blan-
queada se impregna a 252 C, en un foulard de dos cilin-
dros, usual en el mercado, con

25 partes del colorante C.I. Val Black 25 (Colour Index
(1956) n® 69525)
975 partes de agua

1666 partes

La recepcién de flota no debera sobrepasar'un

80 %. Déspués se vaporiza con un vaporizador usual en el

‘mercado, el asi llamado boosters, que estd dotado para el

asf llamado procedimiento himedo-vapor, durante 60 segun-

dos a 103¢ C,

En el boosters se trata el material textil
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con una solucién de la siguiente composicién:

100 'partes de solucibn acuosa de hidréxido sbédico (38¢Bé&)
25 partes'de hidroxiacetona
0,5 partes de 2-hidroxiantraquiﬁoﬁa
874;5 partes de‘agua
IEEETB pa;tes
Se trata ulteriormente en‘LA forma usual. Se
obtiene con elevado rendimiento de éolor tm tejido bieﬁ
tefiido en su totalidad.
Ejemplo 7
Un tejido de algodén. se estampa con la sigﬁieg
te pasta de estampaciémn: 7
100 partes‘de un‘coiorante de tina amarillo, por ejemplo,
c.I. Vat, fellow 1 (colour Index (1956) n9'70600) en
forma de una masa acuosa al 20 %
iOO paftes dé agua :
600 partes de harina de algarroba al 3 %, hérvidé
'200 partes de un éngrudo al 10 % de fécula de trigo
1000 parteg’
Después de estampar y secar se prepara el te-
jido con -
744 partes de agua
50 partes de hidréxido sédico - .
200 partes de azficar de fécula (50 %)
1 parte de &cido antraquinon%znsuifénico
5 partes de tetraborato de sodio
1000 partes
El tejido ailn hiimedo se expone entonces duran-
te 30 segundos a una atmésfera de vapor libre de aire, sin.

sobrepresi6n, a 1202 C. Para terminar se trata el tejido




. durante 2 minutos en agua corriéﬂte a 200 0, dﬁrnnte 2 mi- -
nuton an-ubs solucion acuvoss’ calentada a 950 €. que por
litro contiene 2 g. de perboréto'sédico, se oxida, se sa-
ponifica, se enjuaga y se seca. Se obtiene una estampacibn

5, | amarilla sobre fonde blanco. '

| Eiewplos

' ' Hilo de algodén, blanqueado, sobre bobinas
de cruceta ée‘tiﬁe en un aparato de feﬁidd, usual en el
mercado, en una proporcibn de fléta_de 1:10, a 802 C, con

10. "un bafo de la siguiente composicién:

10- partes del preparado de goloranté mis abajo descrito
40 partes de solucién acuosa de hidréxido séaico (38¢Bé). -

- 950 partesfde‘aguaA‘ ' o o

3553 partes ‘

15. | - El preparado colorante se compone de

.[ 20 partes del colorante C.I. Val Blue 14 (Colour Index -

(1956) n? 69810), 10 partes de un &cido naftalensulfénico

cbndensadolcon formaldehido, 40 partes de hidroxiacetona,

0,1 partes de 2~-hidroxiantraquinona y 9,9 partes de agua.

20, -  La dispersién acuosa debe mostrar un pH de 4 a 5.

Después de tefir durante 60 minutos se acaba

‘:en la forma usual. Se obtiene urn tefiido azul brillante
con éxcelente_rendimiento del colorante y mﬁy'buenas so-
lideces. '

25, 'Ejemplo 9

4 Se amasan 3 partes del colorante C.I. Val

Blue 43 (Qolbur Index (1956) n? 53630 con 20 partes de

una solucién acuosa de hidr6xido sédico (382Bé) y después

de 15 minutos se adiciona a una solucién calehtada a 700

30. ! C. que contiene 6 partes de glucosa, 0,03 partes de 2,6~
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dihidroxiantraquinona y 970,97 partes de agua (1000 par;
tes). Después de 5 minutos, se tifie con este baﬁd, en un
aparato de tefiir hilos usual en el mercado, en una pro-
porcién de bafio de 1:10, a 702 C, hilo de algodén sobre
bobinus de cruceta. Después de tefiir durante 60 minutos
se acaba en la forma usual. Se obtiene el tefiido azul ti-
pico de este colcrante con buenas solideces,
Ejemplo 10
Tejido de algodén (tejido de panami) previa-
mente limpiado y blanqueado se impregna a 242 C., en un
foulard de dos cilindros con
25 partes del colorante C.I. Val Blue 6 (Colour Index
(1956) n? 69825) en
975 partes de agua
1665 partes
Recepcibn de flota, un 90 %. El tejido impreg-
nado se seca intermediariamente trabajandoe en forma con-
tinua a 1202 C. El tejido impregnado se impregna entonces
a 252 C, en un foulard de dos cilindros con la siguiente
flota de aéente reductor: -
80 partes de solucién acuosa de hidréxido sédico
(382Bé&)
14 partes de hidroxiacetona
1,4 partes de cloranil (tetraclorobenzoquinona) y
904 ,6 partes de Agua
1666:5 partes
y el tejido impregnado se vaporiza en un vaporizador du-
rante 60 segundos a 1032 C. con vapor saturado y a conti-

nuacidén se acaba en la forma usual.

Se obtiene un tefiido azul impecable cuya in-
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Y T . :
' é%ﬁggzzd de color es considerablemente mdyor que en un

tefiido que se ha efectuado bajo ausencia de cloranil.

N OT A
Descrita suficiéntemente la naturaleza del
5. invento, as{ como la manera de realizarlo en la précti-
ca, debe hacerse constar que lés disposiciones anterior-
mgnte‘indicadas, son susceptibies de modificaciones de
detalle en cuanto no alteren su pfincipio fundamental.
También se hace cbnstar que el invento corresponde a umna
10. Sélicitud de'Patente, presentada en Alemania, con fecha
24 de diciemtre de 1971, bajo el ntmerp P 21 64 463.3;
écogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internacionales en'vigor, siendo lo que
constituye la eseﬁqia del referido invento y por lo que
15. - 1sevsolicita Patente de Invencién por 26 afios en Espafia,
sobre: PROCEDIMIENTOQ PARA TENIR Y ESTAMPAR TEXTILES; ca-
racterizdndose por lo siguiente: ' .

o Le- Procedimiento para teﬁir y estampar tex-
tiles, con colorantes de tina o de azufre, en la zona pH
20, de aproximadamente 12 y mds, caracterizado porque como
agente reductor se emplean reductonas y/o reductonatos en
presencia de compuestos quinoi&es que en la zona pH indi-
cada son hidrosolubles.

2.~ Procedimiento segfin la reivindicaci6m 1,
25. . caracterizado porque los compuestos quinoides son benzo-
quinoﬁas, naftoquinonas o .antraquinonas que llevan halé-
geno, grupos hidroxi, 4cido carboxflico y/o &cido sulfé-
nico, .

3.- Procedimiento segGn la reivindicaciém 2,

‘30. - caracterizado porque como compuestos quinoides se emplean
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2-hidroxiantraquinona, 2,6-, 2,7-dihidroxiantraquin9na,»
1,4-dihidroxiantraquinona, 4cido antraquinon-2-carboxili-
co, écidd antraquinon-2-sulfénico, 4cido antraqﬁinon-2§6-
disulfénico, 4cido antraquinon-2,7-disulfénico, dcido 1,4
diaminoéntraquinon-2-sulf6nico, tetraclorobenzoquinona,
1,4-naftoquinona o sus mezclas.

4.- Procedimiento ségln las reivindicaciones
1 a 3, caracterizado porque com; égente reductor se em-
plea hidroxiacetona, dihidroxiacetona, glicolaldehido,

dihidroxibutanona, 2,3-dihidroxiacrilaldehido (= triosa-

reductona), &cido aséorbico, ciclopenten-diol-ona (4cido

reductfnico), X -amino-f3 -cetobutirato de etilo o mez-
clas de los mismos. | '

5.- Procedimiento seglin las reivindicaciones
1 a 4, caracterizado porque, referido al colorante puro,
se emplean como minimo un 100 % en peso de reductona y/o
reductonato. |

6.- Procedimiento seglin las reivindicaciones

1 a 5, caracterizado borque se emplean un 0,1 a 10 % en .

peso de compuestos quinoides, referido al agente reduc-

tor.

7.~ Procedimiento segin las .reivindicaciones

-1 a5, caracterizado porque se emplean un 2 a 5 % en peso

de compuestos quinoides referido al agente reductor.
8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1la 7,'caracterizado porque el procedimiento se efectda
a un pH de 13 y m4s.
9.- Procedimiento segiin las reivindicaciones
la 8,’cara¢terizado porque el procedimiento se efectia

a temperaturas entre temperatura ambiente y unos 1002 C.

- ——
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10.- Procedimiento para tefiir y estampar tex-

.tiles, tal y como queda sustaricialmente descrito en la

presente Memoria,

Esta Memoria consta de 17 hojas escritas a mé-
quina por una sola cara. .
o SRV w3
Madrid, 2 G 1973

BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT.
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