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Perfectionnement au procédé de teinture par des colorants réactifs avec blanchiment préalable.

L’invention concerne un procédé de teinture
de fibres cellulosiques comprenant successive-
ment une étape (a) de blanchiment des fibres
cellulosiques a l'aide d’'un bain alcalin conte-
nant de I'eau oxygénée ; une étape (b) de neu-
tralisation de lI'eau oxygénée résiduelle par un
agent réducteur en excés, et une étape (c) de
teinture des fibres cellulosiques a l'aide d’un
colorant réactif comportant un groupe réactif
sensible aux agents réducteurs, caractérisé en
ce qu'aprés |'étape (b) et au plus tard au début
de I'étape (c), on élimine I'agent réducteur rési-
duel par emploi d’'une quantité d’'un halogénite
de métal alcalin ou alcalino-terreux suffisante
pour le neutraliser, ce qui permet de n’effectuer
aucun ringage intermédiaire entre les étapes (a)
et (c).

Application notamment a la teinture du coton.
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Linvention concerne un perfectionnement au
procédé de teinture par des colorants réactifs avec
blanchiment préalable.

L'objet de la présente invention est de permettre
de réaliser le blanchiment, puis la teinture de fibres
cellulosiques a I'aide de colorants réactifs, sans rin-
¢age intermédiaire.

La teinture de fibres cellulosiques, particuliére-
ment de fibres de coton, par le procédé par épuise-
ment conventionnel requiert un blanchiment préala-
ble des fibres a l'aide d’eau oxygénée. On opére en
milieu alcalin & une température qui peut étre compri-
se entre 80 et 120°C et pendant une durée qui peut
étre de l'ordre de 60 minutes. Ensuite on procéde a
I'application du colorant réactif choisi par épuisement,
habituellement en présence d’un électrolyte (par
exemple CINa) et d’'un agent alcalin (par exemple
CO;Na, ) afin de favoriser, respectivement, I'épuise-
ment du colorant et sa fixation sur les fibres.

La sensibilité des colorants réactifs a la présence
d’eau oxygénée fait qu'il est indispensable, dans le
processus conventionnel, d’effectuer un ringage trés
soigneux entre le blanchiment et la teinture afin d’éli-
miner toute trace de I'agent oxydant.

Les codts en eau, en main d’oeuvre et en appa-
reillage, résultant des opérations de ringage, font que
I'on a recherché la possibilité de réduire, voire d’éli-
miner totalement les ringages.

Différents composés possédant des propriétés
réductrices ont été proposés afin de neutraliser, a la
fin du processus de blanchiment, I'eau oxygénée ré-
siduelle et permettre ainsi d’éviter tout ou partie des
ringages habituels. Ainsi, I'emploi de thiourée, d’'un
thiosulfate, d’'un hydrosulfite, ou d'un bisulfite ou d’un
autre agentréducteur estfréquemment utilisé pour ré-
duire en fin de blanchiment la quantité résiduelle
d’eau oxygénée. De nombreux colorants réactifs peu-
vent ainsi étre appliqués aprés la neutralisation de
I'eau oxygénée sans que se manifeste, aprés teintu-
re, de différence notable quant a I'intensité ou coloris
réalisé, par rapport au procédé classique avec ringa-
ges.

Il apparait cependant que certains colorants
réactifs, en particulier ceux comportant le groupe vi-
nyl sulfone, comme groupe réactif, dans leur molécu-
le, présentent une sensibilité trés grande a la présen-
ce de faibles quantités d’agent réducteur. Toute trace
d’'un des agents réducteurs précités, par exemple,
cause, avec ces colorants, une diminution trés impor-
tante du rendement tinctorial. |l n’est donc pas possi-
ble, avec ces colorants, d’éviter des ringages trés soi-
gneux entre le blanchiment et la teinture.

Il serait donc trés utile de disposer d’un procédé
permettant de surmonter le probléme ci-dessus.

Il a été observé par la Demanderesse que I'ajout
d’un halogénite permet d’éviter tout effet néfaste da
a la présence d’un agent réducteur.

Linvention concerne donc un procédé de teinture
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de fibres cellulosiques comprenant successivement
une étape (a) de blanchiment des fibres cellulosiques
a l'aide d’'un bain alcalin contenant de I'eau oxygé-
née ; une étape (b) de neutralisation de I'eau oxygé-
née résiduelle par un agent réducteur en excés, et
une étape (c) de teinture des fibres cellulosiques a
l'aide d’'un colorant réactif comportant un groupe
réactif sensible aux agents réducteurs, caractérisé en
ce qu'aprés l'étape (b) et au plus tard au début de
I'étape (c), on élimine I'agent réducteur résiduel par
emploi d’'une quantité d’'un halogénite de métal alcalin
ou alcalino-terreux suffisante pour le neutraliser, ce
qui permet de n’effectuer aucun ringage intermédiai-
re entre les étapes (a) et (c).

Le procédé de I'invention est spécialement utile
lorsque le colorant réactif est un colorant a groupe vi-
nyl-sulfone.

Les fibres cellulosiques peuvent étre du coton, du
lin, de la rayonne, etc... Le procédé de I'invention est
particulierement intéressant lorsque la fibre a traiter
est du coton.

L'action de I'’halogénite est surprenante car d'au-
tres composés a caractére oxydant, tels que des per-
sels ou le métanitrobenzéne sulfonate, essayés dans
le méme but, n'ont pas fourni de résultats positifs
comparables & ceux obtenus avec les halogénites.
Egalement, on a constaté, avec surprise, que I’halo-
génite n’avait pas d’effet nuisible sur le colorant en
dépit de ses propriétés oxydantes.

Comme halogénites de métal alcalin ou alcalino-
terreux, on peut citer, a titre d’exemple, le bromite de
sodium, le bromite de potassium, le bromite de cal-
cium, le bromite de magnésium, le chlorite de sodium,
le chlorite de potassium, le chlorite de calcium, et le
chlorite de magnésium.

On préfére le chlorite de sodium en raison de son
faible colt et de sa disponibilité.

Le traitement & I’'halogénite peut étre réalisé dans
le bain ayant servi au blanchiment aprés neutralisa-
tion de l'eau oxygénée résiduelle, dans un bain
d’agent réducteur ayant servi a la neutralisation de
I'eau oxygénée résiduelle, ou dans le bain devant ser-
vir a la teinture.

La quantité d’halogénite & mettre en oeuvre dé-
pend bien évidemment de la quantité d’agent réduc-
teur résiduelle a neutraliser. Chomme de I'art pourra
aisément la déterminer dans chaque cas d’espéce.

Habituellement, toutefois, la quantité résiduelle
d’agent réducteur a éliminer est faible et on a trouvé,
dans le cas du chlorite de sodium, qu’une quantité de
chlorite de sodium comprise entre 0,01 et 1 g/litre de
bain, de préférence entre 0,05 et 0,2 g/litre de bain,
donnait habituellement satisfaction.

L’halogénite peut étre ajouté indifféremment a un
bain chaud ou froid.

Les étapes de blanchiment et de teinture s’effec-
tuent dans les conditions usuelles. En ce qui concer-
ne la teinture, il convient de tenir compte des préco-
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nisations du fabricant.

A titre purement indicatif et non limitatif, des
conditions typiques sont les suivantes :

Pour le blanchiment : traitement de 45-60 minu-
tes dans un bain aqueux a 70-120°C comprenant 3-
6 cm3/litre de H, O, a 35% en poids, 2-4 cm3/litre de
NaOH a 30% en poids, 2-4 cm3/litre de silicate de so-
dium a 40° Baumé, et 1-3 cm3/litre d’'un agent mouil-
lant.

Pour la teinture : maintien pendant 30-60 mn
dans un bain aqueux a 30-80°C contenant 0,01 4 8%
en poids de colorant réactif et 50-100 g/litre de NaCl,
puis, aprés ajout de 10-30 g/litre d’'un agent alcalin
(CO3Na,, NaOH, etc...) au bain, maintien pendant 30-
60 mn supplémentaires, et enfin ringage soigneux a
I'eau.

Des exemples de colorants réactifs susceptibles
d’étre mis en oeuvre dans le procédé de I'invention
sont notamment les suivants : C.l. Reactive Red 21,
C.l. Reactive Orange 82, C.l. Reactive Violet 5, C.I.
Reactive Blue 27, C.l. Reactive Yellow 37, C.l. Reac-
tive Yellow 180, C.l. Reactive Blue 19, et C.l. Reactive
Red 180.

Les exemples non limitatifs ci-aprés sont donnés
dans le but d’illustrer I'invention.

EXEMPLE 1

On réalise le blanchiment de trois lots de fibre de
coton en les traitant pendant 1 heure dans un bain
aqueux, maintenu a 85°C, contenant :

4 cm3/l d’eau oxygénée a 35% en volume

3 cm3/l d'une solution aqueuse de soude a
30% en poids

2 cm?/l de silicate de sodium

2 cm3/l d’un agent mouillant constitué d’un no-
nyl phénol éthoxylé contenant 10 unités d’oxyde
d’éthyléne.

Aprés le blanchiment, on traite chacun des lots
comme suit :

1er lot (témoin) : on rince abondamment la fibre

afin d’éliminer toute trace d’eau oxygénée puis on

procéde a la teinture ;

2éme lot (comparatif) : on ajoute dans le bain, a

la fin du blanchiment, 4g/l de thiosulfate de so-

dium, et on laisse agir pendant 10 minutes a

85°C. Alafin de ce traitement, on s’assure al’aide

d'un papier indicateur de la neutralisation totale
de I'eau oxygénée. On vide alors le bain, puis,
sans autre ringage, on procéde a la teinture ;

3éme lot (selon l'invention) : on répéte le mode
opératoire décrit a propos du 2éme lot, sice n’est

que, aprés I'ajout du thiosulfate et I'attente de 10

minutes, on introduit dans le bain 0,2 g/l de chlo-

rite de sodium qu’on laisse agir pendant 5 minu-
tes a 85°C. On vide ensuite le bain, puis on pro-
céde a 'opération de teinture.

On procéde a la teinture de chacun des trois lots
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de fibres en le maintenant pendant 45 minutes dans
un bain & 80°C contenant 2% en poids d’un colorant
réactif référencé dans le Color Index sous I'appella-
tion C.l. Reactive Red 21, et 5% en poids de NaCl
destiné a accrofitre I'épuisement, puis en le mainte-
nant pendant 45 minutes supplémentaires dans ledit
bain porté a 85°C aprés ajout a celui-ci de 2% en
poids de carbonate de sodium pour favoriser la fixa-
tion du colorant réactif sur la fibre. On termine par une
opération de ringage des lots teints, d'abord a I'eau
froide, puis a I'’eau chaude.

Aprés teinture, on observe comparativement les
trois lots teints. On note que le 2éme lot présente un
coloris moins intense que les 1er et 3éme lots qui sont
tous deux similaires.

EXEMPLE 2

On traite trois lots de fibre de coton comme décrit
a l'exemple 1, si ce n’est que pour le 3éme lot, aprés
le traitement de 10 mn & 85°C par le thiosulfate de so-
dium, on vide le bain, puis on procéde a la teinture
dans un bain de teinture contenant, en outre, 0,1 g/l
de chlorite de sodium.

Aprés teinture, une comparaison des trois lots
teints obtenus fait également apparaitre que le 2éme
lot présente un coloris nettement moins intense que
les 1er et 3éme lots qui sont tous deux similaires.

EXEMPLE 3

On blanchit trois lots de fibre de coton comme dé-
crit a 'exemple 1. A la fin du processus de blanchi-
ment, on traite chacun des trois lots de la fagon sui-
vante :

1er lot (témoin) : on rince abondamment la fibre,

puis on procede a la teinture.

2é&me lot (comparatif) : on vide le bain de blanchi-

ment, puis on réalise la neutralisation de I'eau

oxygénée. On traite pour ce faire la fibre pendant

10 minutes a 20°C dans un bain aqueux conte-

nant 1 g par litre de métabisulfite de sodium. On

vide ensuite le bain, puis on procéde, sans autre
ringage, a la teinture de la fibre.

3éme lot (selon 'invention) : on répéte le traite-

ment appliqué au 2éme lot si ce n’est qu’on ajoute

au bain de teinture 0,2 g par litre de chlorite de so-
dium.

On réalise la teinture de chacun des lots comme
décrit & I'exemple 1. Aprés teinture, on observe que
le 2éme lot présente un coloris trés nettement moins
intense que les 1er et 3éme lots qui sont tous deux si-
milaires.

EXEMPLE 4

On répéte le mode opératoire de I'exemple 3, si
ce n'est qu’on réalise la teinture avec les colorants
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suivants :
CI REACTIVE ORAGE 82
CI REACTIVE VIOLET 5
ClI REACTIVE BLUE 27
CI REACTIVE YELLOW 37

Aprés teinture, on observe avec les quatre colo-
rants employés des résultats identiques a ceux de
I'exemple précédent.

Il va de soi que les modes de réalisation décrits
ne sont que des exemples et qu’on pourrait les modi-
fier, notamment par substitution d’équivalents techni-
ques, sans sortir pour cela du cadre de I'invention.

Revendications

1. Un procédé de teinture de fibres cellulosiques
comprenant successivement une étape (a) de
blanchiment des fibres cellulosiques a I'aide d’un
bain alcalin contenant de I'eau oxygénée ; une
étape (b) de neutralisation de I'eau oxygénée ré-
siduelle par un agent réducteur en exces, et une
étape (c) de teinture des fibres cellulosiques a
I'aide d’un colorant réactif comportant un groupe
réactif sensible aux agents réducteurs, caractéri-
sé en ce qu’aprés I'étape (b) et au plus tard au dé-
but de I'étape (c), on élimine I'agent réducteur ré-
siduel par emploi d’'une quantité d’un halogénite
de métal alcalin ou alcalino-terreux suffisante
pour le neutraliser, ce qui permet de n’effectuer
aucun ringage intermédiaire entre les étapes (a)
et (c).

2. Un procédé selon la revendication 1, caractérisé
en ce que I'halogénite est un bromite ou chlorite
de métal alcalin ou alcalino-terreux.

3. Un procédé selon la revendication 2, caractérisé
en ce que I'halogénite est choisi parmi le bromite
de sodium, le bromite de potassium, le bromite de
calcium, le bromite de magnésium, le chlorite de
sodium, le chlorite de potassium, le chlorite de
calcium, et le chlorite de magnésium.

4. Un procédé selon la revendication 3, caractérisé
en ce que I'halogénite est le chlorite de sodium.

5. Un procédé selon la revendication 4, caractérisé
en ce que le chlorite de sodium est utilisé en une
quantité allant de 0,01 & 1 g/litre de bain.

6. Un procédé selon la revendication 5, caractérisé
en ce que ladite quantité est comprise entre 0,05
et 0,2 gllitre.

7. Un procédé selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 a 6, caractérisé en que I’halogénite est
ajouté au bain ayant servi au blanchiment aprés
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10.

1.

neutralisation de I'eau oxygénée résiduelle.

Un procédé selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 a 6, caractérisé en ce que I'halogénite
est ajouté a un bain d’agent réducteur ayant servi
a neutraliser I'eau oxygénée résiduelle.

Un procédé selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 a 6, caractérisé en ce que I'halogénite
est ajouté au bain devant servir a la teinture.

Un procédé selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 a 9, caractérisé en ce que le colorant
réactif comporte le groupe vinyl-sulfone dans sa
molécule.

Un procédé selon I'une quelconque des revendi-
cations 1 a 10, caractérisé en ce que les fibres
cellulosiques sont des fibres de coton.
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