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Procédé de traitement anti-feutrage de fibres kératiniques, comprenant une oxydation basique catalysée par un sel

métallique, et fibres ainsi obtenues.

@ Procédé de traitement anti-feutrage de fibres kératini-
ques, comprenant une oxydation basique catalysée par un sel
métallique, et fibres ainsi obtenues.

Traitement anti-feutrage de fibres kératiniques selon lequel
on débarrasse la matiére de ses impuretés naturelles ou étran-

géres par un bain détersif aqueux contenant au moins un -

séquestrant des ions métalliques; on traite la matiere rincée
par un sel soluble dans I'eau d'un métal & plusieurs valences,
dans un bain aqueux 3 pH 3 & 4 3 chaud pendant un laps de
temps suffisant pour obtenir la fixation homogéne du sel
métallique sur la fibre; on traite la matiére rincée par un bain
aqueux en présence d'un agent oxydant n'introduisant pas
d'ions métalliques et d’une base organique & un pH de 854 9,
3 chaud pendant 1 heure 30 & 2 heures; on traite la matiere
rincée par un bain -agueux contenant un agent réducteur
n'introduisant pas d'ions métalliques et un agent séquestrant,
pour éliminer lgs ingrédients utilisés; et on traite la matiére
obtenue par un bain agueux 3 pH 3, la matiére étant ensuite
essorée et séchée sur acide.

On obtient ainsi une matiére kératinique pour laquelle le
feutrage est considérablement diminué et dont les qualités de
toucher restent pratiquement inchangées.

D ’ Vente des fascicules & 'IMPRIMERIE NATIONALE, 27, rue de la Convention — 75732 PARIS CEDEX 15 -
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Procédé de traitement anti-feutrage de fibres kératiniques,
comprenant une oxydation basique catalysée par un sel métal-
lique, et fibres ainsi obtenues.

La présente invention concerne un procédé de traitement
anti-feutrage de fibres kérétiniques non teintes, de toute
origine, quel que soit le stade d'&laboration de la mati&re,
le proc&dé& précitsa comprenant une oxydation basique catalysée
par un sel métallique.

Au cours des diverses opé&rations de tissage, et du fait
du vieillissement par suite notamment des lavages et de l'usure,
on observe, pour les tissus n'ayant subi aucun traitement pour
l'&viter, un feutrage plus ou moins marqué qui diminue considé
rablement les qualités et la valeur de ces tissus, notamment
dans la confection des v&tements. '

On connait de nombreux procé&dés en vue de supprimer le
Plus possible le feutrage des fibres et des tissus en général.

Certains proc&dés sont basé&s sur la chlofuration des
fibres kératiniques & 1'aide de compos&s organiques chlorés et
en présence de sel métallique en particulier de métaux alca-
lins, mais les fibres ainsi trait&es ont un toucher plus ré&che
et et moins agré&able. ,

D'autres procé&dés utilisent des compésitions comprenant
1l'association de composés catlonlques, notamment de composés
d'ammonium quaternaire et d'agents de surface.

autres procédés utilisent aussi des compositions com-
prenant des prépolyméres ulté&rieurement polymérisé&s sur la
fibres, ou encore la fixation sur la fibre de résines du type
cationique. ) .

Les proéédés précitas présentent 1!incbnvénient, soit
d'étre trop spécifiques au type de fibres traitées, soit de
modifier le toucher d'une fagon trop &loigné&e du toucher
naturel de la fibre, et le plus souvent d'&tre tr&s ondreux du
fait des ingrédients utilisés ou de la durée et de la comple-
xité& du traitement.

L'invention a pour objet un procédé anti-feutrage respec-
tant le plus possible la structure de la fibre ké&ratinique
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traitée, et préservant largement ses qualit&s initiales de
toucher, ce gui est trés recherché par les utilisateurs.

L'invention a €galement pour objet la mise en ceuvre d'un
procédé anti-feutrage simple, rapide, et d'une application
trés générale aﬁx'divers,types de fibres ké&ratiniques.

L'invention a enfin pour objet la matié&re ké&ratinique
traitée, présentant des propriétés anti-feutrage remarquables,
tout en conservant des qualités de toucher tra@s voisines de
celles de la matidre kératinique naturelle.

Le proc&dé de l'invention consiste essentiellement &
traiter une fibre kératinique, en milieu aqueux avec une trés
faible guantit& d'un sel suffisamment soluble d4'un m&tal
polyvalent, en pré&sence d'un acide organique faible et &

" chaud, de fagon & fixer sur la fibre une couche mince et
continue du sel mé&tallique, & traiter la fibre ainsi revétue
par chauffage dans un bain aqueux oxydant en présence d'une
base organique, la fibre &tant ensuite lavée de fagon appro-
priée, et pass&e dans un bain acide avant de l'essorer et de
la sécher. 7 i

Bien que le m&canisme procurant le ré&sultat anti~feutrant
recherché& ne soit pas encore bien &tabli, il semble gue le sel
métallique réparti en une couche mince autour de la fibre de
kératine ait une action catalytique selon laguelle, en milieu
oxydant basique, se produirait une modification supérficielle
de la fibre, avec ouverture des ponts de soufre de la ké&ratine
et un réarrangement partiel de la structure comprenant des
ponts de soufre et d’azote. 7

De fagon plus- précise, on effectue le traitement selon
les stades suivants : o

On mouille i froid la mati&re, pr&alablement pressée a
sec, avec de 1'eau épurée contenant un agent détersif, et
aprés l'addition 4d'un séqﬁestrant des ions métalliques, et
dventuellement d'un phosphate alcalin si la matiére est trés
sale, on effectue un lavage 3 la température de 40 3 55°C avec
circulation du bain pendant un laps de temps suffisant pour
obtenir une mati&re débarrassée de ses impuretés natureiles ou
étrangdres, aprés quoi on &vacue le bain et on rince la mati&re

i l'eau épurée.
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On traite 1la matiéré ainsi obtenue avec un bain d'eau
épurée contenant pour 100 kg de matiéré,70,4 & 1,6 molécule
gramme et de préférence 0,6 i 1,2 molécuie gramme d4d'un sel
soluble d'un métal & plusieurs valences, et aprés avoir aci-
difié le bain avec un acide organique jusqu'id 1'obtention d'un
pH de 3 3 4, on le chauffe lentement jusqu'a une teméérature
de 60 & 70°C que l'on maintient avec circulation du bain .
pendant un laps de temps suffisant pour obtenir une fixation
homogéne du sel métailique sur la fibre, le bain &tant ensuite
évacué et la matiére rincée i 1l'eau &purée. '

On traite la mati&re rincée ainsi obtenue, par un bain
d'eau épurée en présénce d'un agent oxydant n'introduisant pas
d'ions métalliques, et d'une basse organique, pour obtenir un

-~

pH de 8,5 & 9, et 1'on chauffe le bain de préférence i une
température de 45 & 50°C, tout en maintenant le pH dans la
gamme précitée, le bain &tant ensuite &vacué et la matidre
‘rincée &8 l'eau &purée froide.

On traite la matigre rincée ainsi obtenue, par un bain
d'eau &pur&e contenant un agent ré&ducteur n'introduisant pas
d'ion métallique, et un agent séquestrant, de préférence 3
‘chaud, le bain &tant ensuite &vacué et la matiére rincée i
1l'eau é&purée. ) -

On traite enfin la mati&re ainsi obtenue, pér un bain
d'eau &purée contenant un acide organique jusqu'a 1'obtention
d'un pH de 3 environ, avec circulation pendant un laps de
temps suffisant pour obtenir une répartition homogdne de
l'acide, la matidre &tant ensuite &ventuellement essorde et
séchée. -

I1 est essentiel d'utiliser, dans chacun des stades du
procédé, de l'eau &purée de préférence de 1'eau déionisée ou
bipermut&e, et de toute fagon elle doit avoir un degré hydro-
timétrique inférieur 3 15.

On utilise la matidre premi&re kératinique sous une forme
suffisamment press@e & sec pour &viter les chemins préféren;
tiels de circulation du bain dans la masse. 7 ,

L'agent détersif utilisé est de préférence est détersif

non-ionique tel qu'un condensat d'oxyde d'alcoyléne en C, a,c4
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‘sur une molécule d'un composé aliphatique en Cg a Cy5,, comme
par exemple un condensat de 5 a 15 moles d'oxyde d'éthyléene et
d'un alcool aliphatique en_ClO a Cygs OU un détersif analogue,
en une quantité d'environ 1 & 2 g/litre de bain.

Comme agent séquestrant des ions métalliques on utilise
notamment des composés de 1'éthyl&nediamine ou des composés
analogues, et de pré&férence l'acide é&thyléne. diaminoté&tracé-
tigue ou EDTA, en une quantité d'env1ron 13 2 g/litre de
bain, . )

Comme phosphate alcalin on utilise de préférence le
phosphate trisodique en une quantité'd'environ 0,5 a 1 g/litre
de bain. . .

Pour effectuer ce stade de lavage initial, on peut utiliser
tout autre 1ngred1ent ou tout autre condition permettant
d'obtenir un résultat analogue, c'est-a-dire une matigére
débarrass8e de ses impuretés naturelles ou &trangéres et
notamment de sels métalliques.

Dans le stade de mordangage, on utlllse comme sel d‘un

métal 3 plusieurs valences suffisamment soluble dans l'eau 3
la temp&rature du traitement, des sels cuivriques ou des sels .

ferreux, des sels d'aluminium, de titane ou de chrome, les
sels cuivriques &tant préférés, notamment le sulfate de cuivre
en raison de sa grande solubilifé,,de son coiit faible et des
boﬁs résultats obtenus.

Toutefois, d'autres sels de métaux ayant Plusieurs valences
‘et suffisamment solubles dans les conditions du bain en pré&sence
d'un acide organique, et appartenant aux groupés III, vi, vil
et VIII, de 1arclassification périodique des &léments peuvent
également convenir. ’

Pour obtenir l'acidification du bain de mordangage jusqu'a
pH 3 3 4, on utilise un acide organique comme 1l'acide acé&tique,
1'acide formiéue, 1'acide citrique ou un acide analogue, .
l'acide acétique étant préféré.

La mont&e en température jusqu'a 60 a 70°C, s'effectue
lentement avec circulation du bain de fagon @ obtenir une

‘répartition la plus homogéne possible, et la tempé&rature est
ensuite maintenue, toujours avec circulation du baih, jusqu'a
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ce que la fixation du sel métallique sur la fibre soit suffi-
sante, ce qui est éventuellement contrdlé par l'évolution de
la coloration du bain ou par touté autre méthode de dosage,
notamment par potentiométrie.

Comme oxydant on utilise de préférence de 1'eau oxygénée
a8 130 volumes en une gquantité nécessaire pour obtenir un bain

-

correspondant & une teneur de 2 i 3 et de préférence 2,5
volumes d'eau oxygénée, c'est-a-dire 6 i 9 et de préférence
environ 7,6 g d'eau oxygénée par litre, mais on peut &galement
utiliser tout oxydant au systéme oxydant équivalent n'introdui-
sant pas d'ions métalliques dans le bain.

Comme base organique on utilise de pré&férence une alcanol-
amine en CZ—C4, telle que la mono-, la di- ou la tri-&thanol-
amine, cette derni&re donnant d'excellents résultats.

Le pH est maintenu dans la gamme de 8,5 3 9 par addition
de quantités supplémentaires de la base organique. Le chauffage
a la température de 45 & 50°C, au cours duquel s'effectue un
dégagement modéré d'oxygéne, est maintenu pendant un laps de
temps de 1 heure 30 3 2 heures pour une charge totale de
l'ordre de 1000 kg avec un rapport de bain de l'ordre de
1 : 10. ' '

Le lavage effectu& en pré&sence d'un agent réducteur et
d'un agent sé&questrant a pour but de débarrasser complétement
la matiére des ingré&dients utilisés dans les traitements
précé&dents. Comme réducteur on utilise de préférence un hydro-
sulfite alcalin tel que 1'hydrosulfite de soude et comme
séquestrant 1'EDTA, &tant entendu que tout autre agent ré&duc-
teur n'introduisant pas d'ions métalliques ou tout autre agent
séquestrant des ions métalliques peut également convenir.

Le proc&dé de l'invention s'effectue i la cuve dans une
installation de teinture appropriée, de préférence en inox,
munie d'une bonne circulation du bain avec possibilité d'in-
verser la circulation, en &vitant une circulation trop violente
ainsi qu'un pressage trop puissant de la mati&re.

Comme fibre kératinique on peut utiliser des fibres
animales les plus vari&es, notamment la laine, les poils de
lapin, de chameau, des tissus de cachemire, d'alpaga, etc...
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Les fibres utilisées sont des fibres non teintes, pouvant
8tre soit 8crues, soit colorées naturellement. Dans ce dernier
cas la nuance d'origine est.modifiée : elle est généralement
plus ou moins &claircie. Les &crus ne sont pratiquement pas .
modifiés.

Le traitement peut &tre effectué sur des fibres en bourre
ou filées, tiss@es ou tricot&es. Selon la présentation de la
matidre, les rapports de bain c'est-a-dire "mati&re trait&e : bain
peuvent varier largement de 1 :5 & 1 : 20 mais de pré&férence
on utilise un rapport de bain de 1 : 8 3 1 : 15.

Le procédé de l'invention permet d'obtenir une fibre
naturelle pour laquelle le feutrage est considérablement
diminué, et dont les qualités de toucher restent pratiquement
inchangées.

La matidre obtenue apré&s le dernier traitement en bain
acide peut 8tre teinte directement, ou bien essor&e, sé&chée et
stockée. '

Les exemples suivants dans lesquels, sauf indication
contraire, les pourcentages sont indiqués en poids et les
températures en degrés centigrades, permettront de mieux
comprendre 1'cbjet de 1'invention. ’

EXEMPLE 1 : Traitement anti-feutrage d'une laine du
type "finesse prime" en bourre
Lavage

Dans un appareil en inox 3 circulation par pompe ayant

une capacit& utile d'environ 1000 litres, on charge 100 kg de

-

matidre press@e A sec dans le panier de l'appareil, on la
mouille 3 la température de 20°C avec de l'eau &purée, et 1l'on
compléte le bain jusqu'd 900 litres d'eau épuré€e, en ajoutant
1,2 kg du produit de ré&action d'un alcanol primaire en C,,
avec 10 molé&cules d'oxyde d'éthyléne, ainsi que 0,9 kg d'une
solution 3 40% d'acide éthylé&ne diaminotétracétique ou EDTA et
0,450 kg de phosphate trisodique. On chauffe le bain & la

-

température de 40 & 45°C et on le maintient avec circulation &

cette température pendant un laps de temps d'environ 30 minutes.
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On évacue ensuite le bain et 1l'on rince abondamment la
matidre & l'eau épurée. Cette op&ration de lavage est répétée
plusieurs fois si nécessaire jusqu'a 1'obtention d'une matidre
débarrassée de ses impuretés.

Mordangage

On prépare un bain avec de 1l'eau épurée a laquelle on
ajoute 100 g de sulfate de cuivre (0,626 molécule) préalable—
ment dissous dans une quantité& suffisante d'eau chaude. On
ajoute ensuite 900 g d'acide ac&tique concentré ce qui permet
d'obtenir un pH d'environ 3-4, on chauffe le bain, avec circu-
lation, jusqu'3d la température de 70° en un laps de temps de
15 minutes, et 1'on maintient le bain i cette tempé&rature
pendant environ 1 heure. On &vacue le bain et on rince la
matiére 3 l'eau &purée froide. '

Oxydation en présence d'une base organique.

On prépare le bain avec de l'eau &purée 3 laquelle on
ajoute 18 litres d'eau oxygénée i 130 volumes, de facon a
obtenir environ 900 litres de bain 3 environ 2,5 volumes. On
ajoute ensuite 4,5 kg de tri&thanolamine. On chauffe le bain a
la temp&rature de 45°C en un laps de temps d'environ 15 minutes,
avec circulation, et 1l'on maintient le bain & cette tempéra-
ture pendant 2 heures, tout en ajustant le pH de 8,5 & 9 par
des additions é&ventuelles de tri&thanolamine. On pbserve un
dégagement faible et rd&gulier d'oxygéne, le bain restant
pratiquement incolore.

On &vacue le bain et 1l'on rince abondamment la matidre a
l'eau &purée froide. '
Lavage de fin de traitement. 7

On lave la mati&re avec un bain constitué par 900 litres
d'eau &purée contenant 1,8 kg d'hydrosulfite de soude et
0,450 kg d'acide é&éthylénediaminoté&traacétique en solution
aqueuse a 40%. On chauffe le bain jusgu'a la tempé@rature de
40°C, avec circulation, et on le maintient a cette température
pendant 30 minutes. On &vacue le bain et 1'on rince abondamment
la matiére avec de l'eau épurée froide.

Lavage final.
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On traite la mati&re ainsi rincée avec un bain constitué

par 900 litres d'eau &pur&e contenant 0,9 kg d'acide acé&tique
- concentré, et cela avec circulation du bain pendant 15 minutés.
On &vacue ensuite le bain, on essore la mati&re et on la '
séche. 7 ,

On obtient ainsi une laine de qualité "finesse prime" en
bourre ayant une grande résistance au feutrage.

On obtient des ré&sultats tout & fait analogues, notamment
avec les poils de chameau ou d'alpaca.

EXEMPLE 2 : Traitement anti-feutrant de poils de lapin.

On effectue le traitement dans les mémes conditidns que
celles indiquées dans l1l'exemple 1, sauf qu'on effectue le
mordangage avec une quantit& de 1,232 mole de sulfate de
cuivre (200 g) pour 100 kg de poils de lapin, et que dans le
stade 4'oxydation en milieu basique, on utilise 5,4 kg de
triéthanolamine pour 900 litres de bain. ' '

A la fin du traitement on obtient un poil de lapin ayant

d'excellentes propriétés anti-feutrage.
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REVENDICATIONS
1. Procé&dé de traitement anti~feutrage de fibres kérati-
niques, comprenant un lavage pr&alable, et un lavage de fin de

traitement, suivi d'un passage en bain acide, ce procédé& é&tant
caractérisé& par le fait que :

1) on débarrasse_la matidre de ses'impuretés naturelles ou
8trangéres par un lavage i chaud dans un bain d'eau épurée
contenant des agents dé&tersifs en présence d'au moins un
séquestrant des ions mé&talliques et &ventuellement d'un phos-
phate alcalin, le bain &tant ensuite évacué et la matigre
rincée 3 l'eau &purée; '

2) on traite la matiére rinc&e ainsi obtenue par un bain d'eau
épurée, contenant pour 100 kg de matiére 0,4 3 1,6 molecule et
de préférence 0,6 3 1,2 molécule d'un sel soluble dans l'eau
d'un métal 3 plusieurs valences, ayant un pH de 3 & 4 obtenu
par addition d'un acide organique, cliauffé jusqu'a une tempé-
rature de 60 3 70°C avec circulation du bain pendant un laps
de temps suffisant pour obtenir la fixation homogéne du sel
métallique sur la fibre, le bain &tant ensuite &vacué et la
matidre rincée & l'eau &purée;

3) on traite la mati&re rincée ainsi obtenue par un bain d'eau
€purée en présence d'un agent oxydant n'introduisant pas
d'ions métalliques et d'une base organique pour obtenir. un pH

.

de 8,5 3 9, a une temp&rature de 45 i 50°C pendant un laps de
temps de 1 heure 30 & 2 heures tout en maintenant le PH dans
la gamme pr&cit&e par addition de la base organique, le bain"
étant ensuite &vacué et la matidre rincée a 1'eau &purée;

4) on traite la mati&re rinc&e ainsi obtenue par un bain d'eau
€purée contenant un agent réducteur n'introduisant pas d'ions
métalliques et un agent séquestrant, de préférence 3 chaud,
jusqu'a 1'&limination des ingrédients utilisé&s dans le traite~
ment, le bain &tant ensuite &vacué& et la matidre rincée &
l'eau Epurée; et - ,

5) on traite la matidre ainsi obtenue par un bain d'eau -épurée
ayant un pH de 3 environ obtenu par addition d'un acide organi-
que, la matiére &tant ensuite soit teinte directement, soit
essorée et séchée sur acide.
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2. Proc&dé selon la revendication 1, caractérisé par le
fait qu'on utilise comme sel métallique soluble dans l'eau, un
sel de cuivre.

3. Procédé selon la revendication 1, caractérisé& par le
fait qu'on utilise comme sel soluble dans 1l'eau, le sulfate de
cﬁivre.

4, Procédé selon l'une des revendications 1 3 3, caracté-
risé par le fait gqu'on utilise comme acide organique, 1'acide
acétique, l'acide formigque ou l'acide citrique.

5. Procédé selon l1l'une des revendications 1 a 4, caracté-
risé par le fait qu'on utilise comme oxydant, 1‘*eau oxygénée.
- 6. Procédé selon l'une des revendications 1 & 5, caracté-
risé par le fait qu'on utilise comme base organique, une '
alcanolamlne en C -C4.

7. Procédé selon l'une des revendications 1 3 5, caracté-
risé par le fait qu'on utilise comme base organique, la mono-,
‘la di- ou la tri-&thanolamine.

8. Procédé selon l'une des revendications 1 a 7, caracté-
risé par le fait qu'on utilise comme agent réducteur un hydro-
sulfite alcalin. 7 ‘

9. Procédé selon l'une des revendications 1 a8 8, caracté~
risé par le fait qu'on utilise de 1'eau &purée dont le degré
hydrotimétrique est inférieur a 15.



