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Reduccién de Electrolitos durante la Tintura del Colorante Negro
Reactivo 5 en Algoddn 100% con Liquido I6nico

MTA Carlos Alberto Lépez Gomez?, MC Josefina Graciela Contreras Garcia?, Samantha
Esmeralda Bravo Campos?®

Resumen: En este articulo se presentan los resultados del analisis de la tintura realizada con colorante negro
reactivo 5y liquido iénico metil carbonato de tri hexil metil amonio (MCTXMA) paraevaluar las interacciones
quimicasexistentesal introducirun agente que modificael equilibrio tintdreo de las fases presentes. El proceso
de tintura del algodén requiere innovacion que nos lleve a mejorar la eficiencia de los enlaces quimicos
formados, para disminuir el impacto ambiental reduciendo residuos, motivo por el cual es necesario
implementar nuevas estrategias que nos permitanreducir el consumo de auxiliares dentro del procesode tintura
textil. Con la aplicacién de liquidos idnicos se promueve la formacidn de enlaces quimicos més fuertes,
presentes en la tintura y con ello se mejora un 50 % el mecanismo de la aplicacion del electrolito durante la
tintura textil.
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Introduccidn

De acuerdoa Moore (2004) la industriatextil tiene el reto de satisfacer los requerimientos cada vez mas exigentes
de las legislacionesy controles impuestos por los gobiernosy las agencias reguladoras para asegurar el cumplimiento
de los términos medio-ambientales. Durante todo el proceso se usan altos volimenes de agua para los términos de
tintura, enjuague y lavado posterior. Los efluentes producidos de la tintura del algodon son altamente contaminados
principalmente con sales y colorantes reactivos y reportan altos niveles de Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), por
lo que es necesario reducir los niveles del consumo de los componentes del proceso (Castillo, 2019).

En las dltimas décadas con el fin de desarrollar los procesos en industriade textil mas compatibles con el medio
ambiente,cominmente llamado "textil verde”, se observa unatendencia creciente para la aplicacidnde nuevos fluidos
tecnologicosalternativos al agua, especificamebte el DyeCoo Textile Systems (2010) tradicionalmente utilizado como
un medio para la transformacion de un textil. Este enfoque ofrece una serie de ventajas en comparacién con los
procesos actuales (Gao, 2015) que requieren un gran volumen de agua, mas productos quimicos y auxiliares, que
necesitan etapas adicionales de secado y tratamiento de aguas residuales textiles (Welton, 1999). Durante inicios del
afio 2000, surgié una nueva clase de solventes verdes, denominados liquidos idnicos. Estos compuestos comenzaron
a atraer la atencion de los investigadores en todo el mundo, teniendo perspectivas ecolégicas e industriales muy
prometedoras (Fischer, 1999). Los liquidos ionicos actian como muchos solventes organicos, disuelven especies
polares y no-polares y a veces actian mucho mejor que los solventes comunes (Cevasco, 2014).

A pesar de su potencial, el uso de liquidos ionicos en la industria textil sigue siendo extremadamente limitada
(Wassercheid, 2008). Esto puede explicarse en primer lugar por el costo de los liquidos iénicos que limitaaplicaciones
agranescala. Lasegundarazén estarelacionada probablemente con lafalta de informacidn cientifica sobre lamayoria
de estos solventes. Los estudios de la aplicacionde liquidosiénicosen los procesos textiles se realizan con miras a
mejorar las actividades de investigacién y las aplicaciones industriales (Stasiewicz, 2008).

Cabe recalcar, que es crucial laeleccidn de los cationesy aniones que formanel liquido i6nico. En general, los
liquidos i6nicos estan compuestos por un cation organico grande y un anién organico o inorganico. El anién tiende a
ser deslocalizado con el fin de reducir las interacciones interionicas y puede ser pequefio o grande molecularmente
(Liquiang, 2011). Algunos de los cationes mas comunes son los siguientes: a base de Piridinio, Pirazol, Imidazol,
Fosfonio, Sulfonio o aminas cuaternarias. De acuerdo con las consideraciones anteriores, se decidi6 experimentar con
un liquidoiénico, Metil Carbonato de Tri Hexil Metil Amonio (MCTXMA) en un proceso de tinturacon el fin de
evaluarel comportamiento en laabsorcidny fijacién de los colorantesazo de tipo reactivo vinilsulfona para determinar
la factibilidad de su aplicacién a nivel industrial para coadyuvar en la eficiencia del 30 % de los colorantes en el
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proceso de tintura.

Metodologia

Metodologia experimental de tintura textil
Materiales

El sustrato textil es tela tejido plano 100% algodén de 180 g/cm, producido por Kaltex con engomante de almidon
de maiz en los hilos de urdimbre. Las enzimas a-amilasa bacterial modificada, celulasa neutra, pectinasa y lacasa,
proporcionadas por MyM Consultores Quimicos, se complementaron con los reactivos quimicos acetato de amonioy
acido acéticode J. T Baker de grado analitico, el colorante NR-5 0 Reactive Black 5y los fijadores epiclorhidrina y
melamina, ambos de Sigma-Aldrich de grado analitico. Ademas, se utilizaron liquidos idnicos sintetizados
(MCTXMA) siguiendo el procedimiento (Valdez et al., 2014).
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Figura 1. Liquido idnico metil carbonato de tri hexil metil amonio (MCTXMA)

Equipos utilizados

Un espectrofotémetro de UV Visible Perkin-Elmer Lambda Bio 20 (100-240 V, 50/60 Hz, 3.15 A) se utilizo para
la caracterizacion de concentracién (mg/L) de colorante en el bafio residual. Se utilizé el colorimetro CR-410 d/0
Konica Minolta con la iluminacion difusa/angulo de vision 0°, incluyendo un componente especular y un detector
fotoceldas de silicio. Como fuente de iluminacion, se utilizé una lampara de xen6n pulsada para la caracterizacion de
reflectanciaen tela. Un launderometroM228AA marcaSDL-Atlas de 20 vasos metalicos de aceroinoxidable se utilizd
para aplicacién de norma solidez al lavado. Finalmente, el LABOMAT Tipo BFA de la marca Mathis/Suizacon 24

vasos metalicos de acero inoxidable se utiliz6 para tefiido.

Preparacién del tejido

El sustratotextil fue desengomado, descrudadoy blanqueado por proceso de agotamiento en equipo Labomat de
la marca Mathis/Suiza. El desengomado se realizo con enzima a-amilasaen relacion 0.5% spm con unarelacion de
bafio de 1:20, temperatura de 60°Cy tiempo de 45 min. Una vez terminado el proceso se dreno el bafio, se enjuagd.
El descrude se realizd con enzimas celulasa neutra en relacion 3%y pectinasa 6% con una relacion de bafio de 1:20,
temperatura de 60°C y tiempo de 30 min, y terminado el proceso se dren6 el bafio, se enjuagd. En el blanqueo se
utilizé laotraenzima (Lacase) y peroxido de hidrogeno (H202), basandose en la metodologia de Ligiang Tian (2011).
Se muestran los resultados en tabla 1.

Tabla 1. Resultados pre tratamiento enzimatico

Inicial Final Método
Desengomado 6 % solidos de almidén | 0.1 % solidosde almidon | Escala Tegewa
Descrude 4 % de grasas 0.6 % de grasas Extraccion Soxhlet
Blanqueo L=79.96,a=0.91,b=9.70 | L=86.04,a=0.27,b=8.34 | Espectrometro de reflectancia

El pretratamiento enzimético no dafid la fibra, confirmado con las pruebas cualitativas de tinturadiferencial. En la
figura 1 se puede observar el tefiido uniforme del tejido sin formacion de los complejos de alcali-celulosa y
oxicelulosa. Después de los procesos de preparacion por medios bioldgicos se evalud, la hidrofilidad y h umectacion
del sustrato textil, presentando resultados favorables. En la figura 2 se comparan las pruebas de humectacion de los
sustratos tratados y no tratados por diferentes aplicaciones de gota o vertical.
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a) Tejido con alcalicelulosa Tejido sin alcali-celulosa b) Tejido con oxicelulosa Tejido sin oxicelulosa
Figura 1. Fotos de tejido con tintura diferencial para determinar depolimerizacion quimica

a) pretratamiento oxidativo b) pretratamiento enzimatico  c) pretratamiento oxidativo d) pretratamiento

enzimatico

Figura 2. a) hidrofilidad irregular del tejido no-tratado aplicacidn por gota; b) hidrofilidad regular del tejido
tratado, aplicacion por gota; c) hidrofilidad irregular del tejido no-tratado, aplicacion vertical; d) hidrofilidad regular
del tejido tratado, aplicacion vertical

Las moléculas de agua tienen influencia sobre la humectacion de las fibras de algodon, en la solubilidad de los
colorantesy reactivos, determinando la difusion de estos dentro de la fibra. En la tinturadel algodén con colorantes
reactivos, los grupos hidroxilos del agua y de la celulosa pueden actuar como componentes nucleofilicos para formar
enlaces covalentes con lo colorantes reactivos, sin embargo, sin las condiciones adecuadas este procedimiento puede
lograr la hidrolisis del colorante reduciendo la fijacion del mismo (Amit Madhu & Chakraborty, 2017)

Tintura

Se calculd parael proceso de tintura concentraciones equimolares de colorante y liquido idnico correspondiente al
5% spmal momento de encontrarse en el medio acuoso con la fibracelul6sica, obteniéndose los siguientes resultados:
(Negro reactivo 5 = 991.82 g/mol y MCTXMA= 359.59 g/mol).

En una primera instancia se disefid el proceso experimental con una concentracién de 5% de colorante reactivo
debido a que se busca comparar el uso de los liquidos i6nicos en condiciones iguales a los procesos de tintura
comerciales. Los primeros resultados mostraron tinturas no uniformes, lo cual no permitia evaluar la cantidad de color
absorbido y fijado por el tejido. Debido a esto se procedié a disminuir la concentracion del colorante hasta obtener un
color uniforme. Esto se logré con una nueva experimentacion que consistié en variar la concentracion de colorante
(0.5,1.0,1.5,2.0,25,3.0,3.5, 4.0y 4.5%) manteniendo como constantes la cantidad de agua de ionizada (100 ml),
la cantidad de electrolito (60 g/L), el pH (10), el tiempo de tintura 45 min y la temperatura 60°C.

Posteriora la tinturase enjuagoy se secé a temperaturaambiente, y el material se evalu6 visualmente con respecto
alauniformidaddel colorante absorbido y también se midi6 la cantidad de colorante absorbido por el tejido por medio
del espectrofotometro de reflectancia de Colorimetria CR-410. De estas evaluaciones se determin6 que a una
concentracion de 1.5 % la uniformidad del color fue mejor, asi como la cantidad de color. El proceso de tintura se
aplicé en 5 diferentesdisefios experimentales A-1 al A-5, que se describen en la tabla 2, esto con el fin de evaluar
diferentes variables de proceso de acuerdo a la afinidad del colorante por la fibraconauxiliar, sinauxiliar, con liquido
idnico aplicado por impregnacion y por proceso tradicional.

Tabla 2. Descripcion de experimentos.

Experimento | Abreviatura Descripcion
1 A-1 Método tradicional de tintura con Negro Reactivo 5 (NR-5) con auxiliares
(Na2S04)(NaOH) y con fijador (epiclorhidrina y/o melamina).
2 A-2 Método nuevo de tintura Negro Reactivo 5 (NR-5) con auxiliares (Na2SO4)(NaOH)
y con liquido idnico (MCTXMA) aplicado como fijador.
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3 A-3 Método nuevo de tintura con Negro Reactivo 5 (NR-5) con auxiliares
(Na25S04)(NaOH) y con liguido iénico (MCTXMA) antes de la tintura.

4 A-4 Método nuevo de tintura Negro Reactivo 5 (NR-5) con liquido i6nico como fijador,
sin auxiliares.

5 A-5 Método nuevo de tintura Negro Reactivo 5 (NR-5) al 1.5 % de concentracion con
30 g/L de electrolito.

Figura 3. Vasos metalicos para tintura Figura 4. Aplicacion de fijadores

Resultados y Analisis

Evaluacion de cantidad de color fijado

En loreferentealacantidadde color fijado por el tejido se realizaron mediciones con el colorimetrode reflectancia
CR-400 de Konica Minolta. Se colocé el colorimetro sobre el tejido en el sentido del pie (hilos) realizando un disparo,
se toma la lectura de medicion, anotando los pardmetros de L, a, b, asi como de % reflectancia. Posteriormente se
mueve el aparato ahora en el sentido de la trama (pasadas) y se repite la operacion. Estas dos operaciones se repiten
en ambos sentidos del tejido para posteriormente establecer un promedio de las lecturas obtenidas. Los resultados
obtenidos se reportan en la tabla 3.

Tabla 3. Evaluacion reflectancia procesos de tintura A-1, A-2, A-3,A-4y A-5

Muestra Tintura Lavado
L a b L a b AE
A-1NR-5 26.5% -0.72 -11.36 34.770 1.410 -16.890 9.97
A-2 MCTXMA 28.6% -1.1 -11.81 36.660 0.730 -16.990 9.61
A-2EPICLORHIDRINA 26.8% -0.66 -11.40 35.090 0.850 -16.350 9.68
A-2 MELAMINA 27.8% -1.04 -11.24 36.230 0.510 -16.680 10.05
A-3 MCTXMA 25.9% -0.58 -11.05 34.000 1.480 -16.670 9.89
A-4 MCTXMA 49.2% -4.64 -9.50 64.620 -2.220 -10.390 15.67
A-5 MCTXMA 40.89 % -1.42 -15.90 45.64 -1.60 -16.04 5.63
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Evaluacion de presencias de colorantes en soluciones acuosas.
Para determinar las partes ppm de colorantes en las diferentes etapas del proceso se realizaron mediciones con el
Espectrofotémetro de UV Visible Perkin-Elmer Lambda Bio 20, de caracteristicas 100-240 voltios, 50/60 Hz, 3.15 A.
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En el caso de los residuales de tintura se llevaron a dilucion solo una vez tomando 1 mL del residual y mezclandolo
con 10 mL de agua de ionizada para su posterior medicién. En el caso de los residuos del enjuague, asi como los
residuos del proceso de lavado para determinar la solidez, se midieronde forma directa, sin ningunadilucion. Para
determinar la cantidad de colorante que absorbid y fijo cada proceso, se realizd por la medicion de la concentracion
inicial de los mg/L. Posteriormente se restaron las concentraciones de la sumatoria del residual de tintura, el residual
de enjuaguey el residual de lavado, permitiendo obtener la concentracion del colorante retenido por el tejido en cada
variante aplicada. Los resultados obtenidos se encuentran en la tabla 4.

Tabla 4. Evaluacion de colorante residual procesos A-1, A-2, A-3, A-4y A-5

Experimento Tintura mg/L Residual tintura mg/L Residual enjuague mg/L Residual lavado mg/L Fijado mg/L No absorbido mg/L
A-1 NR-5 871.98 491.33 14.75 11.80 354.09 517.89
A-2 MCTXMA 779.75 468.92 27.27 13.56 269.99 509.77
A-2 EPICLORHIDRINA 856.32 435.15 40.56 14.52 366.08 490.24
A-2 MELAMINA 875.23 427.21 41.23 14.87 391.91 483.32
A-3 MCTXMA 780.75 438.84 26.27 14.56 301.07 479.68
A-4 MCTXMA 781.75 485.86 37.27 15.56 243.05 538.70
A-5 MCTXMA 819.94 477.68 46.22 11.31 284.73 535.21
Residual tintura mg/L
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Evaluacion de solidez del color al lavado y frote

En el caso de la AATCC Test Method 61-2007 Colorfastness to Laundering: Accelerated, se aplico paraevaluar
lasolidez delcolor a los textiles que seran susceptibles de lavados constantes. En el caso de la AATCC Test Method
8-2007 Colorfastness to Crocking, se aplico para evaluar la solidez del color a los textiles que seran susceptibles a la
friccionensecoyhumedo. Lapérdidade coloreneltejido asi,como latransferencia, a multifibras se evalia mediante
la escala de grises para manchado de color AATCC Evaluation Procedure 1-2007 para manchadoy AATCC
Evaluation Procedure 2-2007 paratransferenciade color, segiin laescalade 1 a5 dondeescala5 representa ningin
color transferido al testigo y la 1 mayor cantidad de color transferido. Los resultados se observan en la tabla 5.

Tabla 5. Evaluacion Solidez al lavado vy al frote seco-humedo

Muestra SOLIDEZ AL LAVADO SOLIDEZ AL FROTE
CA co PA PES VI PAN SECO [ HUMEDO
A-1NR-5 3-4 3-4 3-4 3-4 3-4 3-4 3-4 3-4
A-1NR-5 EPICLORHIDRINA | 45 4.5 4.5 45 45 45 45 45
A-1NR-5 MELAMINA 45 4-5 4-5 45 4-5 4-5 4-5 4-5
A-2NR-5 34 3-4 34 3-4 3-4 3-4 3-4 34
A-2 NR-5 MCTXMA 4-5 4-5 4-5 45 4-5 4-5 4-5 4-5
A-3 NR-5 MCTXMA 5 5 5 5 5 5 5 5
A-4 NR-5 MCTXMA 34 3-4 34 3-4 3-4 3-4 3-4 3-4
A-5 NR-5 MCTXMA 45 45 45 45 45 45 45 45

Analisis

Una parte importante para realizar los experimentos exitosamente es la preparacion de sustratos, que se utilizaron
durante la investigacion. Por esa razon, se utilizaron procesos de desengomado, descrude y blanqueo biolégico que
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no generan de-polimerizacion. Los colorantes utilizados en esta investigacion pertenecenal grupo de los colorantes
reactivos. La estructura de este tipo de sustancias contiene los grupos auxocromos con el caracter hidrofilico, capaces
deformarenlacesconlos grupos funcionales del tejido de celulosa. En lafigura 6 se observa laestructurade colorante
Reactive Black 5 0 NR5, donde los hidroxilos, aminasy sulfonil de sodio representan los grupos auxocromosy los
grupos azo (N=N) son los croméforos de la molécula.
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Figura 6. Estructura quimica de colorante Reactive Black 5 0 NR5.

Por los valores obtenidosenlasolidez al lavadoy al frote, se demostré, que el liquido idnico hace la misma funcién
de los fijadores convencionales, de acuerdo a los resultados obtenidos en los experimentos A-1y A-2, donde la
variacion presentadaentre el colorante NR-5 por el liquido idnico fue de 1.51 % de reflectancia. En el experimento
(A-3) se aplicé el liquido idnico antesde la tintura, en este caso, segun los resultados obtenidos por reflectancia la
mejora fue del 10 %, la fijaciény la solidez de los colorantes reactivos de tipo azo NR-5 se mejord con un 10 %. En
laparte experimental A-4 se procedi6amedir laabsorcion de coloren un proceso de tintura, dondesoloestabapresente
el liquido idnico, el colorante y la fibra textil. ElI colorante NR-5 demostré una pérdida de color del 50%,
aproximadamente, sin el uso de losauxiliares de tintura. Los liquidos iénicos necesitanauxiliares convencionales para
que ayuden a la migracidon del colorante.

Conclusiones

La presente investigacion se realizé con el fin de evaluar el liquido i6bnico MCTXMA durante la tinturadel NR-5
enalgoddén 100% con el fin de conocer la interaccién ionica en el procesoy su repercusién en el mismo. El proceso
detefiirtejidos ofrece grandes retos, en buscade lamejorade sus procedimientos industriales, la aplicacion del liquido
idnico, permite que se realice de una forma, mas amigable con el ambiente, al reducir de maneraconsiderable los
residuosde colory losauxiliares de tefiido. Con ello podemos asegurar que la quimica aplicada en este procedimiento,
resultaalentadora en el proceso industrial asi como en el ambiente y la sociedad. Los resultados obtenidos nos
demuestran, que, aunque el tono pierde intensidad con respecto a las otras muestras, es posible reducir la concentracion
de electrolitos no afectando la cantidad de colorante residual en la tintura.

Limitaciones

Una limitacion importante de la presente investigacion es con respecto al sustrato en donde se realiza la tintura: al
ser un material polimérico no controlado, debido al crecimiento no uniforme de la celulosa durante su cultivo, ello
repercute directamente en los resultados que se puedan obtener al replicar la presente experimentacion. Pero de alguna
manera podemos entender que los resultados obtenidos sonunreflejo de lo quese puede obtener endiferentessustratos
de forma que son replicables y hasta cierto nivel alcanzables.

Losinvestigadores interesados en continuar nuestra investigacion podrian concentrarse en dos factores especificos,
una matriz puar de celulosay la seleccidn de liquido i6nico, para evaluar su influenciaen la tintura textil. Podriamos
sugerir que hay un abundante campo todavia por explorarse en lo que se refiere a la seleccion de liquidos iGnicos para
latinturade acuerdo al comportamiento de los colorantes reactivos, ya que pueden formar en laces debiles tipo puente
de hidrégenoy/o ion-dipolo con el agua, poreso, en el bafio de tinturael colorante hidrolizado deja interactuar con la
superficie de la fibra. La estructura de los colorantes reactivos tiene caracter anionico, por eso ellos solubilizanen el
agua o en los solventes polaresy/o proticos; y por esa razon, son repelidos por la superficie de la fibra de algodén,
cargada negativamente. Los auxiliares tendran que promover la migracion de colorante hacia la fibray ayudara la
penetracién del colorante haciael interior de la fibra. La cantidad del electrolito depende del tipo de estructuradel
colorante, tonalidad requerida y método de su aplicacion.
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Recomendaciones

Esta linea de investigacion abre un panorama importante, en la forma en como se realiza la tintura de fibras con
liquidos idnicos. Los liquidos idnicos presentan una reaccion similar al uso de electrolitos, pero con mayor eficiencia
y menor impacto ambiental al ser biodegradables El liquido ionico MCTXMA, presenta afinidad por la fibray
colorante en diferentes proporciones, sin la adicion de auxiliar o el cambio de niveles de pH, y dependiendo del largo
de las cadenasalifaticas hidrofébicas, estas influyenen el gradode fijaciondel colorante, por sisolo, no tiene suficiente
afinidad que lo hace no apto de forma unitaria. De acuerdo a esto concluimos:

1. Experimentar con otros liquidos idnicos, que aumenten la cantidad de liquido ionico absorbido por la fibra, ya
que el MCTXMA con valores cercanos al 50%.

2. ElI MCTXMA presenta una mayor afinidad por el colorante, disminuyendo la formacion de puentesde H del
colorantey el agua, logrando con esto una mayor agregacion del colorante haciala fibra. El mejor método de
aplicacion de los LI para el proceso de tintura es por impregnacion antes de realizar la tintura, de acuerdo a los
resultados obtenidos por el método A-3 comprado contra el A-2. El experimento A-3 present6 una mejor
absorcidn de colorante del 30% mas, con respecto a la tintura convencional.

3. Laaplicacionde liquido iénico al final de la tintura presentd una menor pérdida de colorante con valores del
25%. Probablemente, el LI present6 una atraccion tipo dipolo-dipolo con los grupos OH de la celulosa,
modificandolos electrostaticamente para atraer colorante hacia la fibra.

4. Almodificarel pHde lasolucion poradicionde lcali, los grupos NH2 y COOH o OH puedenser desprotonados,
y entonces el colorante busca fijarse por enlace covalente a la celulosa debido a las interacciones de las cargas
electrostaticas entre el cation del L1y los grupos sulfonato de los colorantes.

5.  El usode liquidos idnicos durante la tintura aumentd la absorcién y fijacién de colorantes en 10%, y mostrd
una tendencia a poder reducir el uso de electrolitos, ya que en el experimento A-4 presenté un cambio en la
absorcién-fijacion del colorante, por lo que podemos suponer que se ve afectado por la presencia del
electrolito
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