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Introduction

Les besoins sans cesse croissants en textile dus a I'évolution démographique
et a I'amélioration du niveau de vie de la popuiation, ne sauraient étre satisfaits par les
seuls textiles naturels dont fa production d'origine agricole reste limitée.

L'écart prévisible entre les besoins futurs et la produetion actuelle ne pourra
étre comblé que par un accroissement de la production des textiles chimiques, vu que
celle de la laine et du coton reste stable ou ne subisse qu'un léger accroissement.

Les rythmes de croissance des productions respectives des textiles naturels et
chimicues sont sans commune mesure. Depuis 1900 la production annuelle du coton
a été multipli¢e par 4, celle de la laine par 2,1 alors que celle des textiles chimiques I'a
été par 10,000 [1].

La variété des fibres actuellement commercialisées, la perfectibilité des textiles
chimiques, la diversité de leurs applications, 'extension des demandes de la clientéle
et linteraction des facteurs économiques agissent dans le sens d'un déveioppement
continu des mélanges de matiéres textiles.

Les textiles naturels et les textiles chimiques ne sont pas concurrents; bien au
contraire ils sont compiémentaires. En mélangeant ces fibres on obtient un tissu doté
de nouvelles propriétés interéssantes pour le consommateur (meilleur entretien,
tendance moindre a la froissabilité etc...).

Actuellement les mélanges les plus répandus sont les mélanges de polyester
et de fibres cellulosiques. De ce fait, I'ennoblisseur se heurte a des difficultés pour
teindre ces tissus mixtes, il a donc recours aux mélanges de deux classes de
colorants. -

Pour rationaliser les opérations de teinture, le choix du procédé Thermosol en
bain unique et une seule phase avec les colorants réactifs et dispersés, constitue de
loin la méthode Ia plus économique pour teindre les tissus de ce genre.

Eu égard a l'importance considérable que connait ce procédé dans ie monde
entier et en particulier en Algérie, il convient d'accorder une attention particuli¢re a
son optimisation. -

Les paramétres de température et la durée de thermosolage sont d'une
importance décisive pour le résultat de la teinture, notamment dans la combinabilité
des colorants réactifs et dispersés.

Cependant, ces parameétres ne sont pas optimisés dans l'industrie algérienne,
ce qui engendre les problémes suivants:

- la mauvaise fixation des colorants, d'ou une faible solidité de la teinture aux
différentes actions physico-chimiques, et en particulier au mouillé,
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- les difficultés de reproduction des nuances, en particulier pour les mélanges
de colorants,

- linsatisfaction de la clientéle vis a vis des coloris de mode obtenus par une
combinaison de plusieurs colorants.

Le sujet de ce mémoire s'inscrit dans ce contexte, en ce sens qu'il vise a
décéler origine des problémes suscités et a contribuer & leurs résolutions par ure
optimisation des facteurs technologiques (température, temps de fixation,
concentration de chaque colorant dans le mélange) afin de rationaliser la teinture d'un
tissu mixte (coton-polyester) avec la combinaison des colorants mentionnés au
préalable.

Le travail est présenté en cing chapitres:

- Le premier chapitre concerne une analyse bibliographique sur le procédé
thermosol (différentes étapes du procédé et les facteurs influant) ainsi que le
mécanisme de teinture des colorants réactifs et dispersés,

- Dans un deuxiéme chapitre sont présentés les matériaux et les methodes
d'essais,

- Le comportement des colorants dispersés et réactifs sur les tissus appropriés
sont analysés dans le troisieme chapitre afin de mieux optimiser les parametres de
temps et la température de thermosolage,

- Le quatriéme chapitre traite de la possibilité de combiner ces colorants sur le
tissu mixte en tenant compte des parameétres technologiques (temps, température et
concentration du colorant), en vue de la reproduction de la nuance désirée,

- Dans le cinquiéme chapitre, on a analysé l'influence du traitement thermique
sur les propriétés physico-mécaniques du composant polyester.
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SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE
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Chapitre |
Synthese bibliographique

L'interét des mélanges de fibres est généralement d'additionner les avantages
particuliers de chacun des constituants et de corriger leurs défauts. Dans certains
cas, ils apportent une réduction du prix de revient de larticle. Les propriétes
mécaniques des fibres synthétiques sont nettement supérieures a celles des fibres
naturelles. Les polysters améliorent la résistance a i'abrasion, le défroissement, la
stabilité dimentionnelle et la tenue du pli, mais ils chargent facilement {'électricité
statique.

Les fibies de coton possédent une hydroscopicité élevée, un toucher trés doux,
trés hygiéniques mais elles sont froissables, la solidité a la rupture n'est pas grande et
le rétrécissement est considérable au cours du lavage répété. Mais ces fibres de
polyester ne gonflent pas dans l'eau, a l'inverse des fibres naturelles qui sont
hydrophiles.

Ce caractére hydrophobe des fibres synthétiques complique les procédés de
teinture, surtout quand il s'agit de mélange des fibres, les une hydrophiles (coton) et
les autres hydrophobes (polyester). Ces difficultés font que leurs traitements se
déroulent dans des conditions trés severes.

L'offre actuelle en colorants pour la teinture des tissus mixtes est trés variee.
Le polyester est teint principalement avec-les colorants dispersés mais pour les fibres
cellulosiques, on a le choix entre les colorants de cuve, les colorants réactifs, les
colorants au soufre et autres.

Les colorants de cuve associés aux colorants dispersés se sont assurés une
place de choix. Vu la compiéxité de la technologie de teinture avec les colorants de
cuve, on a vu récemment apparaitre au premier plan, de fagon accrue, des systémes
a base de colorants réactifs et colorants dispersés qui ont l'avantage d'étre fixés sur
les deux fibres au cours de la méme opération de traitement thermique.

Le probléme réside dans le choix adéquat des colorants ainsi qu'un respect du
régime de teinture en particulier, la température et la durée de traitement thermique.
Ce choix adéquat des colorants combinables nous permet de résoudre le probléme
de la reproduction des nuances "modes".

Dans ce sens la partie bibliographique présentée englobe une étude concise
sur les mécanismes de teinture avec les colorants réactifs et dispersés ainsi que la
méthode thermosol utilisée pour la teinture des tissus mixtes.

3
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1.1 Technologie de teinture du Polyester avec les colorants dispersés

Les colorants dispersés sont des substances organiques peu solubles dans
I'eau, leurs solubilités a la température 25°C varie de 0,1 & 32 mg/l [2]. Cette solubilité
est conditionnée par la présence dans leurs molécules des substituants fonctionnels

tels que -N=N-, -NO2, NHz2, -OH, -NHR.

En raison de leur caractére hydrophobe, ces colorants ont une affinite élevee
pour les fibres synthétiqgues également hydrophobes.

Ces colorants se divisent en plusieurs groupes [3]:

- Dérivées azoiques qui présentent 35%. La majorité de ce groupe sont des
dérives mono-azoiques.

(2 =i 2

C.J colorant dispersés rouge 17.

CFBCHéDH

CHbCHiJH

Les liaisons azoiques sont dans certaines conditions relativement instables ce
qui explique dans plusieurs cas la sensibilité des colorants a la réduction.

- Dérivés antraquinoniques qui présentent 27%. Ces colorants ont une
structure beaucoup plus stable.

8] N
R,
/OCH3

ex

OH



- Derivés de nitro-diphenylamine (5%), ces colorants se trouvent surtout pour
les nuances jaunes et oranges.

- Derivées antrapiridinol

ex:

1.1.1 Méthodes de teinture du polyester avec les colorants disperses.

Les fibres chimiques sont généralement trés compactes. Pour assurer la
diffusion des colorants a linterieur de ces fibres on peut faire la teinture a la
température égale a 100°C; mais on n'obtient que des teintes trés claires, c'est pour
cette raison gu'en industrie, on utlise deux méthodes pour accélérer la diffusion du

colorant au sein de la fibre:

- Les teintures avec les véhiculeurs (plastifiants),
- Les teintures a haute température.

1.1.1.1 Teinture avec les véhiculeurs
L'utilisation des véhiculeurs, accelére la teinture dans un milieu acqueux. En
qualité d'agents véhiculeurs on distingue les agents aromatiques, les agents
hydrocarbures et leurs derivés halogénes.

Le role éssentiel de ces produits est la plastification (par rapport a 'eau) de la
fibre et la diminution de sa température de transition vitreuse (T V) [4], ce qui favorise

la vitesse de teinture.



La valeur de diminution de la T1v dépend de I'éfficacité de I'action plastifiante
de l'intensification et de sa concentration sur la fibre .

Cette méthode tend a disparaitre & cause de la poliution de I'environnement.

1.1.1.2 Teinture a haute température
A une température supérieure a celle de la transition vitreuse, on observe un
changement dans la structure physique de la fibre: les centres actifs deviennent
accesibles aux colorants dispersés.

a) Teinture sous pression a la température 125+ 135°C

Cette méthode ne peut pas étre utilisée dans le cas de I~ teinture des tissus
mixtes car elle demande un milieu faiblement acide ce qui est déconseillé pour les
colorants réactifs car le milieu de fixation doit étre alcalin.

b) Teinture par thermosolage & la température 160+210 °C
Cette méthode restant la seule convenable pour la teinture des tissus mixtes
(coton/polyester), ceci explique la raison de notre choix.

1.1.2 Mécanisme de diffusion des colorants dispersés dans la fibre de polyester
On comprend par diffusion du colorant, le déplacement de ses particules

(molécules et ions) de la partie la plus concentrée vers la partie la moins concentrée.

Selon le comportement des fibres aux températures, et selon leur porosité, leur
capacité de gonflement, on distingue deux types de mécanismes de diffusion:

- |a diffusion dans les pores,
- la diffusion dans le volume libre de la fibre.

Pendant le processus de thermosolage, le mécanisme approprié pour la fibre
de polyester est celui de la diffusion dans le volume libre.

1.1.2.1 Mécanisme de diffusion dans le volume libre
A la différence des fibres hydrophiles, les fibres synthétiques possedent une
porosité trés faible de I'ordre de 1,2 % [5], et une structure trés compacte. Ceci rend
leur teinture trés difficile . Ces fibres appellées " semi cristallines " (composées de
zénes cristallines et amorphes) sont difficiles a teindre. Elles sont thermoplastiques,



c'est a dire qu'a paftir d'une température bien déterminée (température de transition
vitreuse), eiles passent a 'état visco-élastique.

A une température supérieure a la température de transition vitreuse, les
macromolécules des z6nes amorphes devenues plus mobiles peuvent prendre de
nouvelles positions et en particulier s'organiser pour donner naissance & un réseau
cristallin.

" A la température de ramollissement, la fibre se caractérise par le volume libre
proche du volume maximum ( figure 1 ). C'est pourquoi la vitesse de diffusion du
colorant a l'intérieur de la fibre presque fondue est trés élevée. -~

o» T T . 2 .
£ I ' : Tl'v : Tempgraturg de
= transition witreuse
L) i i
5 | 1/:/
2 \ : | T. : Température de
i i ramollissement

i ] |

i o TF . Température de

! oot fusion

Tﬁ’ TRamTF

fig. 1: Influence de la température sur la formation du volume libre d'un
polymeére thermoplastique.

Pour le polyester [6] TTv = 78°C; TRam = 230 +240° C; T = 260°C.

On comprend par volume effectif ou volume libre, le volume non occupé par les
atomes des molécules de substances, ce volume (Vi) augmente avec l'accroissement
de la difference de température AT =T-T1v. C'est dans ce but qu'on utilise les hautes
températures pour l'intensification de la teinture.

D'aprés KRITCHEVSKI et autres [7] le volume libre se calcule selon la formule
suivante:

vi=VLTV+ oVs (AT )
Vi volume libre. .
ALE volume libre a la température de transition vitreuse.
a: coefficient de dilatation thermique du substrat.
Vs: volume spécifique a la température déterminée.



Vs=—\-/l
m

VT : volume & la température determinée.

L'augmentation du volume libre ne garantit pas une bonne teinture de la fibre,
car pour pénétrer dans ce volume libre, le colorant doit dépasser la forme
intérmoiéculaire. La particularité des colorants dispersés réside dans leur aptitude a
la subliimation a des températures bien déterminées. Le degré de sublimation dépend
de leurs poids moléculaires. Le colorant monoazolque commence a sublimer a la
température 140 + 170°C; tandis que le colorant diazoldique (haut poids moléculaire)
commence a sublimer a la température 160 +180°C.

Cette tendance a la sublimation dépend des propriétés physiques, en
particulier de la pression partielle de la vapeur de ces colorants a la température de
traitement.

Dans ces vapeurs, le colorant dispersé se trouve préférentiellement a l'état
monomoléculaire et posséde une énergie cinétique trés élevée, ce qui correspond a
une vitesse de diffusion importante ~ 102 + 10! cm?s [7]. A ceite vaieur apparait
un équilibre entre le colorant a I'état solide et I'état gazeux.

Il existe deux moyens d'augmenter la résistance a la sublimation [89 I

a) Augmentation de sa masse moléculaire, dans ce cas on est limité a
une masse moléculaire maximale 300 + 500.

b) Introduction dans leurs molécules des groupes bien déterminés:
- SOoNH», -CONH3,-CNOH, -CHF2, -CF3 pour les colorants azolques.
- Cl, -Br, -CoH4O0H, -CgH40H, -SO2NH3 pour les colorants antraquinoniques.

Le procédé de thermofixation des colorants dispersés sur les tissus mixtes
(coton/polyester) est limité par le choix de ces colorants du point de vue stabilité a
la sublimation.



1.1.2.2 Calcul de la vitesse de diffusion
La vitesse de diffusion interne du colorant lors du processus de thermofixation
dans les fibres synthétiques est déterminée en fonction du volume libre [10,11], et le
coefficient de diffusion se calcule par la relation suivante [12].

(7 Y= (vm/t)(T-Tr) /(T-Trv et Jae) )

Try’

DT: coeffecient de diffusion.
Vm: volume minimal nécessaire pour le déplacement des molécules.
fyL: part du volume libre du polymere a la température inférieure a la température

TTv
Ae: différence des coeficients de dilatation thermique du polymére.

Dans ces conditions, on observe un ralentissement de I'adsorption du colorant
vers la surface de la fibre da a la grande vitesse de diffusion interne.

Le transfert de masse dans la phase gazeuse est déterminé par un ensemble
de processus d'évaporation ou de sublimation du colorant se trouvant a la surface de
la fibre.

La vitesse de formation de la vapeur du colorant peut étre évaluée
approximativement par fa formuie [13]:

J= (P -P)2eRTIMY" X 7 (1-0,4X) o)

J:  vitesse de formation de la vapeur (sublimation).
Pw: pression des vapeurs saturées.

pression de la vapeur a la surface de la fibre.
% coefficient d'évaporation.



Tenant compte de I'équation de Clausus - Kiaperon, I'analyse de cette formule
montre que le processus de formation des vapeurs de colorant s'accentue et la
concentration du colorant dans ces vapeurs augmente en fonction de l'accroissement
de la températrure.

Ainsi, dans les conditions réelles de thermosolage, pour la création d'un flux de
colorant important vers la surface de Ia fibre, on doit maintenir une vitesse élevée de
chauﬁage du materiau textile et une grande température de traitement thermique.

- 12 Techonologie de teinture de la cellulose avec les colorants réactifs

En 1956 [14] la firme ICl a synthetisé des colorants pouvant réagir
chimiquement avec les groupes hydroxyles de la cellulose: * les colorants réactifs ".

La constitution schématique des colorants réactifs peut étre représentée par la
formule suivante: S-R-P-X.

S: représente un ou plusieurs groupes solubilisants (- SOsNa , -COONa, -N-).

R: c'est le radical responsable de la couleur; il appartient éssentielement aux
series azolques, antraquinoniques et phtalocyamines.

P: constitue le support du groupe réactif, il détermine la stabilité et la réactivité
du colorant.

X: groupe réactif.

En fonction de P et X, on classe les colorants réactifs en plusieurs groupes.

cette classification est représentée dans le tableau 1.

10



Tableau 1: Classification des colorants Réactifs

Rt et R2 groupes réactifs

Nom chimique Nom commercial Firme

Chlorotriazinique Procion ICI

Dérivés de la tétrachlore 2-4-5-6 | Reacton Ciba Geigy
Colorants réagissant par | pyrimidine
substitution Drimarene Sandoz

colorant renfermant le groupe Levafix Bayer

dichloro 2-3 quinexaline

Derivés du chloro 2 benzothi- Reatex Francolor

azol France

colorant renfermant un reste B

-sulfatoethyl -sutfone Remazol Hoechst
colorants réagissant par | Colorant dont le groupe reactif
élimination suivie est un reste acrylamide Primazin BASF
d'addition

Colorant renfermant le groupe

g-ulfatoéthylsulfamide Permafix et levafix Bayer

les colorants sont |

homobifonctionnels

type 1 Procion

chromophore -R1-R2

type 2 H. EXIL ICl
colorants biréactif [15] R2-chromophore-R1

type 3

chromophore-R1-R2-

chromophore

11
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1.2.1 Méthodes de teinture avec les colorants réactifs
La fibre de coton est teinte avec les colorants réactifs par plusieurs méthodes
mais pour le tissu mixte (coton/polyester), & cause de la présence de la fibre de
polyester notre choix s'est porté sur le procédé thermosol.

Dans ce procédé, on utilise les colorants avec un large diapason d'aptitude
réactionnelle, mais il est nécéssaire de choisir le type d'agent alcalin pour éviter la
réaction d'hydrolyse (1.2.2.2).

La fixation des colorants réactifs dans le procédé continu se fait par plusieurs
méthodes:
- Foulardage - séchage,
- Foulardage - séchage - vaporisage,
- Foulardage - vaporisage,
- Foulardage - séchage - thermofixation.

1.2.1.1 Méthode par foulardage-séchage
Dans ce cas, le schéma du processus technologique de teinture est simplifié.
On utilise les colorants avec une aptitude réactionnelle élevée comme les procion H
ot M oui la fixation se fait pendant le séchage a la température 120 + 130°C.

Cette méthode ne peut pas étre utilisée dans le cas de la teinture des tissus
mixtes car les colorants dispersés ne peuvent pas se fixer a la température de
séchage.

1.2.1.2 Méthode par foulardage-séchage-vaporisage
Dans ie procédé continu la méthode " Foulardage-vaporisage " avec ou sans
séchage intermédiaire est la plus employée. En qualité d'agent thermique, on utilise la
vapeur saturée qui, en se diffusant dans le tissu, d'une part accélere la réaction du
colorant avec la fibre et d'autre part contribue a la réaction d'hydrolyse.

La fixation par vaporisation sans séchage intermédiaire est possible pour les
colorants de differents types. Cependant, & cause de la condensation de la vapeur, et
la dilution importante du colorant & la surface du tissu froid, on ne peut pas obtenir
des couleurs de nuances foncées.

A cet effet, le rapport du bain augmente de 20 a 30% [16], la substantivité du
colorant ainsi que le degré de fixation diminuent.
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La fixation dans le milieu vapeur avec un séchage intérmediaire permet
d'obtenir des couleurs claires, moyennes et foncées. Pendant le séchage, en fonction
du temps et de la température, il se produit une fixation partielle. La fixation finale se
produit dans le milieu vapeur sur le tissu sec, ce qui améliore la fixation du colorant
avec |a fibre.

Cette méthode ne peut étre utlisée dans le cas du tissu mixe
(coton/polyestter) car la température de vaporisage ne permet pas la teinture des
fibres de polyester.

1.2.1.3 Méthode par foulardage-séchage-thermofixation

Cette méthode emploie des hautes températures de fixation. Avec
l'augmentation de la température du milieu, la vitesse de réaction chimique du
colorant réactif avec le centre actif de la fibre croit rapidement par rapport a la vitesse
de diffusion. Par conséquent il résulte une diminution du degré de fixation des
colorants réactifs sur la fibre cellulosique; donc cette méthode n'est pas la plus
appropriée pour la teinture des tissus de coton avec ces colorants réactifs mais elle
donne de bons résultats pour la teinture du polyester avec les colorants dispersés.

L' emploi de cette méthode pour la teinture d'un tissu mixte, donne de bons
résultats a condition d'utiliser des intensificateurs pour augmenter la vitesse de
diffusion.

L'un des moyens les plus éfficaces de I'augmentation du degré de fixation des
colorants dans un milieu d'air chaud et sec, est lintroduction des agents
involatilisables (des intensificateurs) dans la solution de teinture.

Ces substances hydroscopiques ont un éffet favorable déja pendant le stade
d'imprégnation. Elles augmentent la solubilité des colorants réactifs et sont capables
de retenir 'humidité nécéssaire a un niveau superieur pendant la thermofixation.

Selon I'éfficacité de leur action, on les classe dans ['ordre suivant: acétamide,
urée, diméthyl-formamide (D.M.F) [17,18].

L'influence de ces produits sur la solubilité des colorants est la méme pendant

le stade d'imprégnation . La différence réside dans la vitesse de chacune de ces
amides a créer une couche de substances fondues, selon leur température de fusion.
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Le D.M.F a des températures élevées s'évapore du tissu et ne peut créer un
bain avec le colorant . C'est pourquoi I'adjonction de D.M.F dans le bain de teinture
provoque un accroissement sensible du degré de fixation du colorant (par rapport a la
teinture sans intensificateur).

Contrairement a l'urée, 'acétamide en vertu de ses basses températures de
fusion s'avere le moyen le plus éfficace de transport des molécules de colorant vers le
centre actif de Ia fibre. Malgré ces avantages, notre choix porte sur lurée, a cause
des problémes écologiques que posent les autres amides.

La présence dans la solution de teinture de 5 a 30% d'urée, augmente le
volume relatif des fibres cellulosiques de 7 a 16% [19] . L'éffet favorable de l'urée
apparait aussi dans I'élévation de la capacité réactionnelle de la cellulose. Elle dévoile
une grande quantité de liaisons hydrogenes intermoléculaires de la cellulose et une
fragilité supplémentaire de la surface de la fibre.

Les données [20,21] montrent que l'introduction de I'urée dans la solution de
foulardage augmente le degré de fixation des colorants réactifs, en utilisant la
méthode "foulardage -traitement thermique” .

L'urée fond vers 133° C environ. Ce point de fusion est influencé par la
présence des colorants , de l'alcali et des inhibiteurs de migration. STEPANEK O. et

" WEIGL B. [22] ont constaté que des mélanges binaires d'urée et de colorants réactifs

possédent un point de fusion plus bas, dont la température est donnée par le rapport
pondéral entre l'urée et le colorant. C'est ainsi par exemple, qu'il peut déja y avoir
fusion a la température 110 + 120°C pour un rapport urée /colorant réactif 3 :1.

Cet abaissement du point de fusion a un éffet positif, car la fixation du colorant réactif
au cours du processus de séchage (Température 130°C) s'en trouve fortement
stimulée.

Néanmoins, il peut y avoir une réaction secondaire alcali - urée :

/NH2
0 =C +NaHCO3 — NaOCN + NH3 + CO2+ H20

NNH2
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Comme cette réaction ne s'amorce qu'a des températures supérieures a
130°C, le colorant réactif a déja perdu en grande majorité son aptitude a la réaction
car il est déja fixé. Comme il n'y a pas de redédoublement a craindre dans la liaison
fibre/ colorant, I'urée n'a donc pas de partenaire réactionnel.

|.2.2 Fixation des colorants réactifs sur la cellulose
La fixation du colorant est ie résultat de deux stades principaux :

- le transfert de masse caractérisé par la diffusion,
- la réaction chimique qui caractérise la fixation des colorants sur les centres
actifs de la fibre.

La vitesse de chacune des deux étapes est une fonction complexe de la
température.

1.2.2.1 Mécanisme de diffusion
Pour les fibres hydrophiles la diffussion se fait dans les pores. Dans un milieu
acqueux, les fibres absorbent par les pores (capillaires) la solution et se gonfient .
Pour fa détermination du coefficient de diffusion il faut tenir compte de la porosité de
la fibre (pour le coton o=66) et de la sinuosité des pores. Il est déterminé par la
formule suivante [7].

Dap=  ~-—eemem- ) (4)

Dap: Coefficient de diffusion tenant compte de la rétention du colorant par les
centres actifs.

o: Porosité de la fibre.

Dver: Coefficient de diffusion du colorant non retenu par les centres actifs.

K: Constante d'équilibre entre le colorant absorbé sur la paroi des pores et celui
qui se trouve a l'intérieur de la fibre.

b:  Sinuosité des pores.

1.2.2.2 Mécanisme de fixation: Réaction colorant - fibre
Lorsque les conditions sont favorables, le colorant réagit avec les sites actifs de
la cellulose (groupe hydroxyle) il en résulte une forte liaison covalente. Il y a deux
mécanismes de réaction qui aboutissent a une liaison covalente cellulose/colorant: la
substitution nucléophile SN2 et I'addition nucléophile AN.
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a) Substitution nucléophile SN2

Dans ce mécanisme, un atome labile d'halogéne du colorant est remplacé par
le groupe nucléophile ionisé-O~ de la cellulose.

Col. (Pontage) % ':

,f 2eme Phase

Col. (Pontage) \ N

\0—cel

b) Addition nucléophile AN
Dans ce mécanisme, up proton et le groupe ionisé - OI de la cellulose viennent
se greffer sur le groupe actif du colorant.

COl = SO.-CH..— CH -oso%

2 2 2
phase préliminaire
‘I' + oH®

T
Ccol - SOQ—LQ = 132 + SO4 + Hp

1 +cel _Q;e
+ H20

col - 802—(':H - CH,-0 _cel + OH®

H

déterminée par la polarisation = -électron (- - ) double liaison. L'augmentation

L'activité de forme vinylsulfone par rapport aug_éactys nucléophiles est
de la densit¢ électronique sur Co. est suivie par la diminution de celle sur Cp.
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La réaction entre le colorant réactif et la cellulose est en principe une réaction
du second ordre. Cela signifie que la cinétique de la réaction dépend de deux
concentrations du colorant réactif et de la concentration en sites actifs de la
cellulose.

/
J N—
Col. {Pontage) ——-—o Col. (Pontage) "’

*\/\hal 2 N_\OH

C)Réactions concurantes
Au cours des additions et des substitutions nucléophiles, il y a des réactions
concurentielles qui entrainent une inaction des groupes réactifs. Les plus fréquentes
sont celles ou il y a addition d'une molécule d'eau ou substitution par un groupe -OH
provenant de I'eau du bain de teinture (réaction d'hydrolyse).

ou

- —_— _ _
COl - 80,-CH = CH,, + HOH COl - 505-CH,— CH,-OH
- addition nucléophile
- Ce genre de réaction peut diminuer le rendement ainsi que les solidités au
lavage. On peut éviter cet inconvenient c'est a dire diminuer la réaction d'hydrolyse
= par le choix judicieux de I'agent alcalin et le mode de leur application sur la cellulose.

13 Methode thermosol

La méthode universelle c'est la méthode de traitement & haute température et
o en particulier le procédé thermosol. Cette méthode a acquis une importance pratique
considérable pour les tissus de polyester et surtout pour les tissus mixtes

as (coton/polyester).

Il existe environ 600 instaltations thermosol dans le monde dont la plus grande
partie se trouve en europe [23]. L'Afrique posséde actuellement environ 5% de ces
installations. La teinture selon ce procédé n'est en aucune fagon le prévilege des pays
de technicité élevée mais elle s'étend également aux pays en voie de développement.
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Ce procédé est simple et économique; car il exige relativement une faible
consommation d'eau, il permet de teindre de longs meétrages et réunit deux opérations
simultanément: la thermofixation du tissu (stabilité dimensionnelie) et le thermosolage

du colorant.
Ce procédé existe sous plusieurs variantes :

- Procédé en bain unique et une seule phase,
- Procédé en bain unique et deux phases,
- Procédé en deux bains.

Dans les deux derniers procédés le schéma technologique est plus complexe
mais on évite le probléme d'hydrolyse des colorants réactifs.

Le procédé le plus intéressant du point de vue économique est ie procédé a
une phase. Ce procédé, pratiquement insurmontable en ce qui concerne la
simplicité d'exécution et la rentabilité, répond en tous points aux besoins de la teinture
continue moderne.

Si aujourd'hui encore, une grande partie de la production est encore teinte
selon les procédés en deux bains, il faut en rechercher la raison avant tout dans la
fiabilité. C'est pourquoi une analyse des differentes étapes du procédé nous aide

" méme & maitriser les difficultés rencontrées lors de la teinture et mettre en évidence

des possibilités d'ameliorer sa fiabilité.

13.1 Méthode thermosol en bain unique et une seule phase

Le procédé se schématise ainsi:

NG e | e
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1. Foulardage avec le bain de teinture contenant le colorant dispersé (D),
colorant réactif (R) et les produits auxillaires (A).

2. Séchage.
3. Thermosolage (Thermofixation).

1.3.1.1 Foulardage
C'est une étape qui éxige quelques précautions . La faible aptitude 2 la
sorption des fibres synthétiques empéche I'obtention d'une couleur intense et crée
des problémes de migration du colorant pendant le séchage.

Pour obtenir une bonne teinture, il est nécéssaire que le bain de teinture
présente une stabilité élevée et que les colorants aient une substantivité aussi faible
que possible.

Au cours du foulardage, il convient de distinguer entre I'imprégnation de la
matiére avec le bain de foulardage et son exprimage (essorage).

Au cours de ces deux phases, des défauts de nature différente risquent de se
produire comme par exemple le queutage (tailling). Dans le cas des tissus mixtes,
c'est surtout le composant en fibre hydrophile (cellulose) qui absorbe l'eau
préférentiellement. Ceci risque de provoquer un mauvais unisson en longueur et un
enrichissement en colorant dans la cuve de foulard.

T En opérant dans une cuve de foulard relativement petite et en faisant passer
rapidement la matiére, on obtient un renouvellement rapide du bain, de telle sorte que
le queutage soit pour le moins réduit,voire méme complétement suprimé.

Au cours de I'exprimage de la matiére, il convient de veiller & ce que:

- La pression d'exprimage soit réguliére sur toute la largeur de la matiére,
- - Les deux rouleaux aient une dureté identique,
- La vitesse de passage de la matiére soit constante.

(4}%\ La faible quantité d'eau a exprimer diminue dans une large mesure le risque de
migration du colorant a la surface des fibres, ce qui se traduit par une meilleure
teinture en profondeur.
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1.3.1.2 Présechage - séchage
Le tissu foulardé est normalement séché en deux étapes. On procéde
généralement a un séchage préalable jusqu'a obtention d'un taux d’humidité résiduel
de 30% environ. Le reste d'humidité est éliminé au cours d'une deuxiéme opération.

Dans tous les cas, la migration des particules de colorant est provoquée par le
séchage des textiles foulardés. Apres le foulardage, le liquide est retenu a linterieur
de ia 'natiere textile, dans des espaces capillaires. C'est précisement pendant le
premier stade du séchage que les colorants ont particuliérement tendahce a migrer.

H. Gerber [24] a mis au point un mode de migration a partir duquel, il établi des
corrélations théoriques importantes entre la vitesse d'évaporation, les caractéristiques
spécifiques du tissu (longueur et rayons des capillaines, épaisseur du tissu), la
vitesse d'écoulement et les facteurs spécifiques du bain de foulardage.

En 1973 H. LEHMAN [25] a élaboré un modéle pratique pour expliquer la
migration, et qui a conservé toute sa validité jusqu'a ce jour. Il a servi de base
supplémentaire pour le modele proposé par F. SOMM et R. BUSER [26] et illustré par
le schéma suivant (figure 2).

C D

Fig. 2 : Migration des colorants pendant le séchage.
A: Migration horizontale.
B: Migration selective horizontale.
C: Migration verticale.

D: Migration sélective verticale .
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L 'effet double face et la mauvaise uniformité entre le centre et les lisiéres du
tissu sont provoqués par la migration verticale des particules de colorant. Par
conséquent, un c6té du tissu regoit plus au moins de chaleur que l'autre.

Dans le cas de la migration sélective, les composantes individuelles d'une
teinture réalisée avec une combinaison de colorants réactifs et dispersés
migrent a une vitesse variable. Quant a la migration horizontale, les particules de
colorants migrent avant tout & la surface de la matiére a teindre. Si les colorants
migrent en direction horizontale a une vitesse variable, il se produit alors un
dichroisme ( effet bicolore).

1.3.1.2.1 Facteurs influants sur la migration

a) Influence de la classe de colorants.
Naturellement, pour obtenir une teinture thermosole optimale sur des tissus
mixtes polyester/cellulose, il est essentiel que:

- les colorants de dispersion engagés pour teindre la partie polyester
s'harmonisent du point de vue de leur comportement a la migration,

- les colorants réactifs utilisés pour la partie cellulosique migrent peu et soie.nt
adoptés aux colorants de dispersion.

b) Infuence de formulation du colorant.
Les colorants de dispersion ayant le méme numéro de couleur index mais
renfermant souvent des systémes d'agents de dispersion différents se comportent
aussi de fagon variable a la migration.

En général les petites particules de colorant provoquent des éffets de migration
plus importants que les grosses particules.

¢) Influence des facteurs physiques
La migration étant favorisée par une trop forte absorption d’humidité, dans le
cas du coton, la migration est terminée lorsque la teneur du tissu en humidité est
environ de 20%. Dans le cas du polyester, elle est de 10%. Ces valeurs sont appelées
"seuil de migration " [27].
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Plusieurs autres facteurs teis que la structure du tissu, la conductibilité
thermique en tant que fonction de reprise, la méthode de chauffage, la facilité
d'évaporation de I'eau, la substantivit¢ des produits qui migrent sur le tissy, la
tensison superficielle et la viscosité des solutions mises en oeuvre jouent un réle
considérable sur le phenomeéne de migration.

d) Influence des additions de foulardage
Il a été montré [28] que la migration peut étre fortement contrecarrée par la
mise en oceuvre des polyméres d'amides acryliques. Les alginates de sodium
présentent une action similaire.

Le mécanisme d'action de ces produits sur les colorants de dispersion consiste
en une agglomération des particules de ces colorants qui deviennent ainsi plus
grossieres. De ce fait, la migration des particules de colorant agglomérées vers la
surface du tissu est fortement réduite. Ainsi [‘utilisation d'un agent antimigrant pendant
le foulardage et le séchage est essentiel pour obtenir une uniformité optimale et une
distribution de colorant.

Cependant, une distribution inégale due a une évaporation irréguliére d'eau
dans I'é¢toffe pendant le séchage ne peut étre corrigée pendant la thermofixation.
De ce fait, I'utilisation excessive de ce produit auxiliaire est a éviter, car elle entrave la

- fixation du colorant par la formation d'une péllicule impérméable autour de

la fibre [29].

Donc pour éviter ce probléme; il faut choisir I'agent antimigrant approprié et sa
concentration optimale.

13.1.3 Thermofixation
Aprés le séchage, le colorant dispersé se trouve finement étalé a la surface du
polyester. Dans le cas d'un tissu mixte, une grande partie du colorant se trouve a la
surface de la fibre cellulosique; pendant la thermofixation le colorant dispersé passe a
I'état de vapeur (par sublimation) sur le polyester et diffuse a l'intérieur de la fibre.

Dans les conditions de la thermofixation la fine couche de vapeur du colorant
sublimé, se trouvant en équilibre avec le colorant a I'état solide au dessus de la
surface de la fibre diffuse avec une grande vitesse dans le volume libre de la fibre a
I'état viscoélastique.
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La diffusion du colorant dispersé dans la fibre se fait selon deux mécanismes:

- diffusion du colorant a I'état gazeux,
- une partie de colorant diffuse dans I'urée fondue a I'état non gazeux dans la
fibre.

Le mécanisme de sublimation des colorants dispersés en teinture des fibres
synthetiques joue un réle bien défini, mais non principal. Par contre, en teinture des
articles mixtes, constitués de fibres cellulosiques hydrophiles et de fibres synthétiques
hydrophobes la sublimation est un stade déterminant tout le procédé de

La diffusion du colorant a l'intérieur de la fibre revét une importance particuliére
puisque ce phenomene est aussi responsable de l'intensification de la nuance. (1.1.2
etl2.2.1). )

L'air sec chaud a la température 150 + 210°C est un milieu trés actif pour la
fixation des colorants sur les fibres textiles de differentes natures. Pour leur diffusion
dans les fibres, les colorants solubles dans l'eau (colorant réactif) éxigent
lintroduction dans le systeme de teinture des composés susceptibles de fondre et de
ne pas s'évaporer & ces températureé. créant "un milieu de diffusion réduit’
nécessaire a leur diffusion dans les pores des fibres hydrophiles. On utilise
généralement comme produit des composés organiques amidiques (1.2.1.3).

Parmi les differentes étapes du procédé thermosol, la thermofixation constitue
la phase la plus importante. Dans ceite derniére se fait la fixation définitive des
colorants. -

Uinfluence des parameétres caractéristiques (tempeérature, durée et
concentration) de cette fixation sur fintensité de la couleur varie d'un colorant a un
autre, induisant des problémes de nuances lors de la combinabilité de ces colorants.

L'objectif de notre travail consiste en Iamélioration de la fixation de ces
colorants par une optimisation des parametres technologiques, et par conséquent, a
la contribution du developpement de ce procédé trés employé par notre industrie mais
restant toujours non maitrisé.
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CHAPITRE Il

MATERIAUX ET METHODES D’ESSAIS




Chapitre Ii

Matériaux et méthodes d'essais

Dans cette partie on décrit, les matériaux utilisés ainsi que la méthode
expérimentale.

i1 Matériaux utilisés

I1.1.1 Tissus

1.1.1.1 Tissu de coton
Le coton est une fibre naturelle composée essentiellement de cellulose.(94%)

C térist
Laize Numeéro Densité Poids d'un
[cm] métrique f/ cm metre
linéaire
chaine trame chaine trame [al
95 50 50 21 25 112,58

i.1.1.2 Tissu de polyester
Le polyester est une fibre chimique synthétique obtenue par polycondensation
de deux monoréres issus de l'industrie pétroliére: L'acide teréphtalique et I'éthyléne

glycol.

Caractéristiques
Laize Numeéro Densité Poids d'un
[cm] métrique fl em meétre
linéaire
chaine trame chaine trame [a]
160 65 90 51,8 30 94

it.1.1.3 Tissu mixte
Le tissu mixte utilisé pour cette étude se compose de coton et de polyester.

Une analyse chimique a montré que ce tissu est constitué de 67% de polyester et
33% de coton.
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Caractéristiques

Laize Numéro Densité Poids d'un
[cm] métrique f/ cm métre
linéaire
chaine trame chaine trame [g]
106 60 60 32 24 106,82
Remarque

Les tissus ont été préparés dans les conditions industrielles par désencollage,
débouillissage, blanchiment (coton et mixte) et lavage (polyester) avant d'étre
employés pour ies teintures expérimentales.

+ 1.1.2  Colorants

I.1.2.1 Colorants dispersés
Les colorants utilisés sont des colorants Palanil de la firme Allemande BASF:

-Bleu Palanil Brillant BGF de formule

ﬁ vHCH2CH20H

O NHCH

-Jaune Palanil 5GL d'apreés colorant index ref. 12790 de formule

OH
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-Rouge Palanil BF;on n'a pas pu disposer de la formule de ce
colorant.

il s'agit d'un assortiment de colorants dispersés spécialement élaborés pour la

teinture des fibres de polyester.

I1.1.2.2 Colorants réactifs
Pour teindre la fibre de coton on a utilisé des colorants réactifs du type
Remazol, de la firme HOECHST, donnant la méme nuance que les colorants
dispersés sur polyester, a savoir:

-Le Bleu Remazol Brillant spécial de formule

N S0,CHCH.0SQNa

-Le Rouge Remazol Brillant B.B de formule

CH3ONH OH Dtl

—N=N— 7 N

N
SOCHCHOSONa
Naoas/ 803Na 222 3N
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-Le Jaune Remazol Brillant G.L de formule

i 3
HC—C—C—N:N—@
"
N C—OH NSO CH.CH.OSAN
3§ opipHpsoy
N

Ces colorants Remazol conviennent particulierement bien au procédé par
foulardage étant donné que leur affinité vis a vis de la fibre cellulosique est
pratiquement nulle en solution aqueuse. -

1.1.3 Produits auxiliaires

1.1.3.1 Urée : CO (NH2)2
Il est utilisé sous forme technique. C'est une substance hydrotrope, c'est a dire
un composé hydrosoluble, qui par sa présence, augmente la solubilité des particules
solubies. Ce produit confére au colorant une grande surface spécifique, ce qui permet
une fixation rapide du colorant en milieu thermique (air chaud).

i1.1.3.2 Alginate de sodium
Les aliginates sont des sels de sodium de l'acide alginique, produit extrait
d'algues brunes (laminaria digitate). Leur degré de polymérisation est d'environ 1000.
La structure de Ia molécule de l'acide alginique est un copolymére d'acide g-D
mannumerique et d'acide o.L guluronique a structure pyrannique et reliés par des
liaisons 1.4 glucosidiques.
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Acide o- L Guluroniqus
Acide B-D Mannuronique

L'alginate de sodium est utilisé pour éviter la migration du colorant pendant le
séchage.

i1.1.3.3 bicarbonate de sodium : NaHCO3
Contenant 99,5% de produit pur et 0,2% d'impuretés, Il donne l'alcalinite
nécessaire pour la fixation des colorants réactifs sur la celiulose.

11.1.3.4 Setamol Ws
Le setamol WS est le sel sodique d'un produit de condensation d'acide
naphtaléne-sulfonique et de formaldéhyde; il constitue un dispersant éprouvé qui est
caractérisé par une remarquable stabilisation des dispersions de colorants, méme
pour des concentrations élevées de ces derniers.

Il mousse trés peut et n'exerce pas de pouvoir mouillant ni non plus détergent.
En tant que produit auxilliaire anionique, il posséde de ['affinite pour les fibres
synthétiques. Le sétamol WS est une poudre brun claire qu'on dissout sans
difficulté avec de I'eau chaude (80° C) qu'on verse dessus. On devra faire bouillir pour
dissoudre plus rapidement des quantités assez importantes de Setamol WS.

1.1.3.5 Hydrosulfite de sodium : Na2S204
il contient 80 a 85% de produit pur, peu stable, soluble dans l'eau.

11.1.3.6 Soude caustique : NaOH

Contenant 95% de produit pur at 5% d'impuretés dont 3% de NazCOg3, elle est
utilisée a I'état solide sous forme de paillettes.
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NasS204 et NaOH sont utlisés pour la solution de lavage réducteur afin
d'éliminer les colorants dispersés non fixés sur le polyester.

I1.11.3.7 L'acide sulfirique : H2SO4
Il est utilisé a I'état concentré (d=1,84) pour démonter le colorant réactif fixé sur
la fibre.

1.11.3.8 Diméthyl formamide: H CON (CH3)2
Produit a 99% de pureté, il est utilisé pour extraire le colorant dispersé fixé
sur la fibre de polyester.

11.1.3.9 Phénol: CgHsOH
C'est un corps organique, utilisé pour dissoudre le polyester.

i.11.3.10 Tétrachioréthane: CoH>Clyg
Il est utilisé pour la dilution du phénol

Il.2. Equipements utilisés

I.2.1 Foulard
] L'imprégnation et I'exprimage des échantillons ont été faits dans un foulard de
= laboratoire de type KLFH "e" RULMANG-ZURICH.

o Caractéristiques
Largeur des rouleaux 350/500 mm
Largeur de travail 300/450 mm
N Dureté 70 + 30 shone
Pression du rouleau 30 KP/cm
- Diametre 106 mm
Pression d'air 6 -10 bar
Vitesse de tissu 0.2 - 5 m/min
- i1.2.2 Séchoir

Pour le séchage des échantillons, on a utilisé le séchoir de type HERAUS
*KARL-KOLB"; la température varie de 40 & 110° C.
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i1.2.3 Etuve de thermosolage
La fixation des colorants a été faite dans une étuve de type MEMERT
WESTER-GERMANY. La température maximale est de 240°C.

i1.2.4 Photocolorimeétre
Pour déterminer les densités optiques des solutions colorées on a utilisé le
photocolorimetre de type B6M-YA-1.
L'erreur de mesure du coefficient de transparence de I'appareil ne dépasse
pas + 1%. L'erreur accidentelle de mesure de I'appareil ne dépasse pas 0,5%.

1.2.5 Spectrophotometre
Le spectrophotométre de type Color Matching Orintex, permet de mesurer et
d'analyser, longueur d'onde par longueur d'onde, I'energie réemise par les
échantillons sur 'ensemble du spectre.

Caractéristiques

Si le spectrophotometre définit 'appareil de mesure, on appelie communément
specirocolorimetre 'ensemble composé schématiquement :

-d'une source lumineuse intégrée a une géometrie d'analyse d/8. Cette
géometrie est particulierement bien adoptée pour les échantillons textiles.

-d'une voie optique de mesure; monochromoteur et récepteur. Le
monochromoteur a réseau de diffraction utilisant une lampe a flasch type
xenon.

-d'un ordinateur pour le traitement des données associé a des périphériques
(imprimante , écran) doté d'un logiciel approprié permettant de définir la
variation d'apparence de la couleur dans toutes les concentrations possibles.

On a utilisé le spectrophotométre de 'unité de peinture ENAP de Lakhdaria.

.26 Dynamomeétre
On a déterminé la charge de rupture a l'aide de dynamométre de type RT 250
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( 1.3 Meéthodes d'éssais

\

11.3.1 Méthodes de teinture des tissus coton, polyester et mixte

11.3.1.1 Foulardage
a) Tissus de polyester et mixte avec colorants dispersés

Nous avons foulardé¢ les differents tissus avec la solution contenant en g/l

« Colorant Palanil 30
o Setamol WS (préalablement dissout) 29
s Alginate de sodium a 8% 25

Température ambiante

pH=638

Degré d'exprimage 60%

b) Tissu de coton avec colorants réactifs

Nous avons foulardé les échantillons de coton avec la solution, contenant

en g/l:
« Colorant Rémazol 15
e Urée - S0
« Alginate de sodium a 8% 25
« Bicarbonate de soude 25
Température ambiante
pH=11+12

Degré d'exprimage 80%

I1.3.1.2 Séchage
Le séchage des échantillons foulardés se fait a la température 100°C pendant

Smn.
11.3.1.3 Thermosolage

La fixation des colorants est faite & des températures allant de 160 a 210°C et
a des durées allant de 20 a 90s.
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i1.3.2 Détermination de la quantité de colorant fixé
i1.3.2.1 Extraction du colorant

a) Colorant dispersé
Aprés le thermosolage on a coupé les échantillons des différents tissus en
deux . L'une de ces moitiés a été traitée directement avec le diméthyl formamide a la
température 120°C pendant 10mn pour extraire complétement le colorant fixé et non
fixé.
L'autre moitié a tout d'abord été soumise & un lavage réducteur pour éliminer
le colorant non fixé. La solution de lavage contient :

« NaOH a 38° Be (32,5%) 4cm3
» NazS204 2g/
e« STA 1gA

Aprés ringage et séchage, les échantillons ont été traités avec le dimethyl -
formamide pour I'extraction du colorant fixé.

b) Colorant réactif
Aprés thermosolage on a cot'pé les échantillons en deux, 'une de ces moitiés
a été soumise a un lavage intense pour éliminer le colorant non fixé.
Le lavage est fait de la maniére suivante:

- Ringage a l'eau froide.

- Ringage a l'eau chaude;

- Savonnage avec S.T.A 1g/l a 80°C.
- Ringage a I'eau chaude et froide.

L'autre moitié reste sans lavage.
Les échantillons lavés et non lavés ont été traités par l'acide sulfurique jusqu'a

la dissolution compléte afin d'extraire le colorant.

i1.3.2.2 Analyse
Ces extraits de colorants (dispersés, réactifs) ont é6té mesuré immédiatement

dans un photocolorimétre pour déterminer les densités optiques. La teneur en
colorant a ét6 ensuite déterminée a I'aide d'une courbe d'étalonnage tracé auparavant
pour chaque colorant.
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i1.3.2.3 Calcul du rendement des colorants
La teneur en colorant des échantilions teints non soumis a un lavage est
supposée égale a 100%.

La pfoportion qui demeure sur le tissu aprés le lavage est qualifiée de
rendement du colorant au temps et a la température indiqués.

Remarque:
Pour tous nos éssais , les échantillons teints ont été pesés a 0,5 g et mis dans
un déssicateur pour garder une humidité uniforme avant I'extraction du colorant.

1.3.3 Méthodes de teinture du tissu mixte avec la combinaison
des colorants dispersés et Réactifs.

11.3.3.1 Foulardage
Le foulardage des échantilions du tissu mixte a été fait avec le mélange des
solutions de teinture des colorants réactifs et dispersés. La solution contient en g/l.

« Colorant Remazol rouge 75
« Colorant Rémazol Jaune 75
« Colorant Remazol Bleu 75
« Colorant Palanil rouge - 15
« Colorant Palanil jaune 15
» Colorant Palanil bleu 15
« Sétamol WS 2

« Alginate de sodium a 8% 25
« Bicarbonate de sodium 25
o Urée 50
Température ambiante

pH = 11+12

Degré d'exprimage 80%
i1.3.3.2 Séchage et thermosolage

Le séchage et la fixation des colorants sur le tissu ont été faits de la méme
maniére que les tissus en polyester et mixtes avec les colorants disperseés.
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.3.3.3 Lavage
Le lavage des échantillons thermofixés se fait de la maniére suivante:

- Ringage a I'eau froide

- Ringage avec l'eau chaude contenant du bicarbonate de sodium
- Savonnage avec S.T.A 1g/l la température = 80°C

- Ringage a I'eau chaude et froide.

i1.3.4 Analyse
Aprés lavage, on a déterminé a l'aide du spectrophotomeétre les courbes de
réfléctance des échantillons thermofixés a la température et au temps indiqués.

A partir des réfiéctances, on détermine l'intensité de ia couleur K/S d'aprés la
formule de Kubelka et Munk ( chapitre IV ).

La réfléctance a été déterminée aussi pour les échantillons teints avec les
colorants dispersés sur polyester et mixte ( 11.3.1.1.a) et les colorants réactifs sur coton
(1.3.1.1.b).

I1.3.5 Détermination du temps critique de dissolution: TCD
Le temps critique de dissolution est le temps que met un fil en polyester pour
se dissoudre dans un solvant. )

Mode opératoire

- Prendre un fil ( obtenu apres éffilochage de I'échantilion thérmofixé a une
température et un temps déterminés) auquel on suspend a une extrémité un poids de
1g en faisant un noeud. Aprés 100 mm on fait un autre noeud.

- Chauffer le bain marie et introduire le tube a éssai contenant le phénol ou le
mélange (phenolftetrachloréthane 50:50).

-Une fois que la température atteint 65°C, on introduit le fil muni du poids a
Iinterieur du tube & éssai. On ferme immédiatement avec un bouchon. Ce dernier
retient en méme temps l'extrémité libre du fil.

-On chronomeétre le temps que met ce fil pour se dissoudre.
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1.3.6 Détermination du retrécissement
Pour déterminer le retrécissement du tissu polyester, on mesure les
dimensions de chaque échantillon avant et aprés le traitement thermique, (au temps
et a la température déterminée) et on calcule le pourcentage de rétrécissement par la
formule.

Lo-L4
R= e . 100 [%] ®)
Lo

Lo : Longueur avant le traitement thermique en fcm]
L1 : Longueur aprés le traitement thermique en [cm]

i1.3.7 Détermination de la tenacité.
Ces essais consistent 4 soumetire des éprouvettes de tissu de dimensions
déterminées (30 cm de longueur et S cm de largeur) a la traction jusqu'ala rupture.
D'aprés ces résultats on calcule la tenacité d'aprés la formule suivante:

Tn= R [_gf__nl]

CN.
g

g

Tn:Tenacité

R : Charge de rupture en [gf ]

M : Masse surfacique du tissu en [g/m?]
L : Longueur de I'éprouvette en [m]
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CHAPITRE il

COMPORTEMENT DES COLORANTS DISPERSES ET
REACTIFS PENDANT LE TRAITEMENT THERMIQUE
(THERMOSOL)



Chapitre i

Comportement des colorants dispersés et réactifs pendant le
traitement thermique (thermosol)

Le respect de la température et du temps de thermosolage joue un réle
déterminant sur les résultats de la teinture.

L'aptitude du colorant a la teinture 2 haute température a été déterminée a
{'aide des courbes de thermosolage.

Le présent chapitre est consacré a l'analyse du comportement des différents

colorants lors du thermosolage en fonction de la durée et de la température des
traitements thermiques.

Dans ce chapitre qu'on divise en trois parties, on traite:

- le comportement des colorants dispersés sur tissu de polyester,
- le comportement des colorants dispersés sur tissu mixte (coton-

polyester),
- le comportement des colorants réactifs sur tissu de coton.

RUR Comportement des colorants dispersés sur tissu de polyester

D'aprés la constitution chimique, les colorants dispersés n'ont pas un
comportement identique au point de vue température et durée de thermofixation.
Dans le but d'optimiser ces parameétres et d'étudier leur influence sur la fixation des
colorants sur le polyster, les &chantilions tsints et séchés ont été thermosolés aux
températures variant entre 160 + 210° C et les durées étaient étalées entre 20 et 90 s
et ce, pour les trois colorants étudiés.
Résultats et discussions

Les résultats sont présentés dans les tableaux 2,3,4,5,6 et 7 (annexe 1).

Les rendements de fixation des différents colorants en fonction de la
tompérature et du temps sont présentés sur les figures 3 et 4.
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Fig 4: Courbes de temps des colorants dispersés sur tissu polyester. T=200°C
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La comparaison des courbes correspondantes montre clairement combien le
processus de fixation dépend étroitement du temps et surtout de la température du
thermosolage.

Dans les conditions de traitement thermique, il se produit en méme temps une
action de la température sur la fibre thermoplastique de polyester et sur le colorant.

La particularité la plus importante des fibres chimiques c'est I'augmentation de
leur volume interne au cours du traitement thermique; cette augmentation a une
influence positive pas uniquement sur la quantité de colorant fixée par la fibre mais
aussi sur I'énergie d'activation de la diffusion.

Beaucoup de travaux [30] montrent que la vitesse de diffusion des colorants
dispersés dépend en premier lieu de la température. Au dessus de la température de
transition vitreuse de la fibre, toute augmentation de la température de 10° C multiple
par deux la vitesse de diffusion.

Ainsi souligné par Beckman et Bucholz [31,32] le taux de thermofixation doit
étre plus long que le taux de diffusion de colorant dans la fibre afin qu‘une distribution
uniforme de colorant dans la fibre soit obtenus. A une température trop basse,
particulierement en l'absence de produits auxiliaires (plastificateurs) une teinture
annulaire peut se produire avec une faible intensité de coloration. Ainsi, un
abaissement de la température optimale de thermosolage, comme on le souhaite
souvent en pratique, n'est pas réalisable pour le moment sans que la fiabilité ne s'en
ressente.

D'autre part un thermosolage trop bref peut mener a des dificultés de nuance.
Cette tendance est refrouvée dans nos résultats; on a remarqué que l'intensité des
teintures augmente au cours du traitement thermique.

D'aprés nos résultats, on constate que dans l'intervalle de température de 160
& 180° C, les colorants affichent une montée rapide, c'est a dire au fur et a mesure
qu'on augmente la température, le rendement augmente, néanmoins la montée des
trois colorants étudiés n'est pas la méme.

A la température 160°C, le rendement est de 70,21 % pour le colorant rouge
45,23% pour le colorant jaune et 21,42% pour le colorant bleu.
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Quant on augmente la température de 10°C (170°C), le rendement croit
rapidement pour les colorants jaune et bleu respectivement a 65,30% et 50% tandis
que pou~ le colorant rouge la montée est lente.

A partir de 190°C, on remarque une stabilité¢ de la montée des colorants, les
courbes s'applatissent, mais le rendement différe d'un colorant @ un autre. A la
température 190°C le rendement est important pour le colorant rouge (89,39%),
tandis que pour les colorants bleu et jaune, I'élévation de la température jusqu'a
200°C a une influence importante puisque le rendement croit considérablement.

Si on étudié l'influence du temps sur la thermofixation de ces colorants ( figure
4 ot tableaux 5,6 et 7), on constate aussi qu'au fur et & mesure qu'on augmente le
temps de thermofixation, la montée du colorant augmente, la stabilisation commence
a 50s. (pour les deux colorants jaune et rouge).

Néanmoins, le rendement est important @ 60s (rouge= 90,62%, jaune =
88,88% et bleu 79,41%). L'augmentation jusqu'a 90s n'améliore pas beaucoup le
rendement (rouge= 91,27% ,jaune= 90%), on constate méme une diminution pour le
colorant bleu (77,14%).

Ces résultats peuvent étre expliqués par la transformation de la fibre de
polyester et du colorant dispersés pendant le traitement thermique.

L'air chaud transforme la fibre dans un état viscoélastique et provoque la
sublimation des colorants dispersés. A la température de transition vibreuse Tty
(proche de la température de ramollissement tram), la fibre est caractérisée par un
volume libre et par conséquent, la vitesse de diffusion des molécules de colorants a
['état gazeux dans la fibre "presque fondue” est trés importante.

La tendance des colorants dispersés a la sublimation dépend de la structure
chimique du colorant, du degré de dispersion et du caractére de la forme cristalline.
Avec 'augmentation de la masse moléculaire, la diminution du degré de disperssion,
I'augmentation de I'énergie du réseau cristallin, I'aptitude a la sublimation diminue et
par conséquent la température du début de sublimation augmente [33].

Si on raisonne d'aprés la masse moléculaire des colorants ( formule des
colorants dans le chapitre Il), on voit que le colorant jaune de masse moléculaire
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324, 310 sublime difficilement par rapport au colorant bleu dont la masse moléculaire
est de 296, 326.

D'autre part si on se référe a certains travaux [34,35] concernant la structure de
fa molécule de colorant, on sait que les colorants dérivés de l'antraquinone sont
caractérisés par une faible résistance a fa sublimation. Un certain nombre de
colorants commence a sublimer & de faibles températures ( 130 + 150°C) le cas du
colorant bleu. Les colorants azolques commencent & sublimer a des températures
supérieures ( 160 + 180°C) le cas du colorant jaune.

Par analyse a ces données on peut conclure que le colorant rouge peut étre de
structure moléculaire azolque ou de masse moléculaire plus grande que celle des
colorants bleu et jaune.

_ La fixation maximale du colorant qu'on peut atteindre sur la fibre peut varier
avec le type de colorant, le systéme utilisé, la température et le temps de fixation.

Ainsi noté par Urbanick et Etters [36], la fixation maximale pour la plupart des
colorants dispersés est de I'ordre de 90%, ceci est en conformité avec nos résultats.

1.2 Comportement des colorants dispersés sur tissu mixte (coton/polyester)

Les colorants dispersés sont destinés a la teinture des fibres synthétiques et
en particulier la fibre de polyester. En présence de la fibre de coton, leur fixation se
trouve diminuée.

Dans le but d'étudier le comportement de ces colorants sur le tissu mixte
pendant le traitement thermique (thermosolage), on a procede d'une maniére
identique que sur le tissu polyester.

Résultats et discussions

Les résultats sont présentés dans les tableaux 89,10,11,12 et 13 (annexe 2)
et le rendement de fixation sur les figures S et 6.
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D'aprés les résultats on constate que les trois colorants se comportent de facon
identique vis a vis des paramétres temps et température que sur le tissu polyester.

D'autre part, on remarque que les rendements de ces colorants sur tissu
polyester sont plus importants que le tissu mixte. Cela peut s'expliquer par la perte du

colorant dispersé lors de son transfert du coton sur le polyester.

Pendant I'imprégnation (foulardage), la cellulose absorbe relativement davantage de
solution de teinture et donc davantage de colorant dispersés que le composé

~ polyester, parcequ'elle est hydrophile.

Donc aprés imprégnation et séchage, la plus grande partie du colorant
dispersé approximativemlent 70% se trouve sur la cellulose et 30% sur le polyester.
Cette distribution est maintenue pendant le séchage a tempéraature comparativement

basse.

Pendant le traitement & haute température, cette situation doit &tre inversée

pour obtenir un rendement de couleur des-plus satisfaisants sur le polyester et le
~ minimum de colorant sur la cellulose.

Pour ce faire, pondant le thermosolage, le colorant dispersé doit 4tre transféré
de la cellulose au polyester. Que ce transfert ait lieu est évident, méme a partir de la
plus simple des techniques analytiques mais le mécanisme de transfert n'est pas
facile & établir. )

De nombreuse recherches ont été établies dans ce sens et se résument
brievement ainsi [ 37,38,39,40].

-Transfert de colorant par la phase vapeur (sublimation)

Ici il est suggéré que le colorant se volatilise aux surfaces de la cellulose et des
fibres de polyester et, & cause de I'affinité plus élevée pour le polyester, les vapeurs
de colorants dispersés se déplacent de la cellulose au polyester, ou il est absorbé.

-Transfert de contact

Le colorant est transféré 1a ou les deux fibres sont en contact l'une avec l'autre.
La forme physique du colorant assurée pendant le transfert n'étant pas clairement
définie.
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- Transfert moyen

C'est une forme de transfert de contact mais ici le contact est fourni par une
couche d'additif fondu entourant les fibres. Il est suggéré que le colorant est dissout
dans la cellulose pour former une solution dans cette fonte. De nouveau la
substantivité élevée du colorant pour le polyester cause le transfert.

: ~ DATZE et d'autres [41] ont conclu que le colorant ne migre pas vers le
‘polyester en tant que solide, liquide ou solution seulement en tant que vapeur. Donc
' la vaporisation du colorant dispersé joue un réle important dans son transfert du coton
au composé de polyester.

BENT, PLYNN et SUMMER ont confirmé cette idée [42], mais aucune preuve
tangible n'a été faite pour le transfert de contact et le transfert moyen.

~ H. GERBER [43] demontre que BENT et les autres ne donnent pas
d'explication directe sur le mécanisme du processus de transfert. Leur conclusion, se
base sur les hypothéses selon lesquelles le colorant se trouve en contact direct avec
la surface de polyester{;?tandis que H.GERBER décrit le mécanisme de transfert par

I'équation suivante: U

2Cops t
M = Pe @

QRd + zt
Dg Dp"

avec Cps = KCGS

Cps: Concentration du colorant dans le polyester.

K: Coefficient ou masse de sublimation dans la phase gazeuse.
Cgs: Concentration du colorant dans la phase gazeuse.

Dg: Coefficient de diffusion dans la phase gazeuse.

Dp: Coefficient de diffusion du colorant dans le polyester.

t: Temps des essais.

d: Distance entre les deux fibres a l'intérieur du tissu.

L'équation montre que dans le cas ou "d" s'approche de zéro (contact direct) le

colorant est déposé directement sur le polyester. Dans ce cas le processus de fixation
est déterminé par le processus de diffusion du polyester.
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A notre avis, le mécanisme adéquat est celui de transfert par la phase vapeur
(sublimation), mais en tenant compte de la distance qui sépare les deux fibres.

Donc le transfert des colorants dispersés de la fibre cellulosique a la fibre de
polyester comporte trois stades:
1) sublimation des colorants dispersés absorbés par la cellulose,
2) déplacement des vapeurs de ces colorants dans l'air vers la surface des
fibres polyester,
3) absorbtion de ces colorants par les fibres polyester avec la diffusion
postérieure.

Dans ce cas, il y a perte de colorants pendant le 1er et 2eme stade, qui dépend
aussi de la distance (d) qui sépare les deux fibres dans le mélange pendant la filature.

Cela peut expliquer donc la diminution du rendement des colorants dispersés
sur le tissu mixte (coton/polyester) par rapport au tissu de polyester ( tableau 14). Ces
pertes de colorants peuvent endommager I'équipement.

Tableau 14: Comparaison des rendements des colorants dispersés sur
tissu polyester et tissu mixte (coton/polyester)

Temp Comparaison des rendements des colorants
dispersés sur polyester et tissu mixte (coton/polyester) %
°C
Polyester Coton / Polyester
Col.rouge |col. jaune |col. bleu |col. rouge |col. jaune col. bleu
Palanil Palanil | Palanil Palanil Palanil Palanil
BF 5GL BGF BF S5GL BGF
160 70,21 4523 21,42 41,93 20 20
170 72,91 65,30 50 51,51 41,93 38,88
180 85,71 76,92 61,47 68,57 53,84 50
190 89,39 77,46 76,47 72,09 64,44 60
200 90,27 88,88 78,26 78,94 71,42 6166
210 93,02 90 80 78,94 69,23 59,67

Temp: Température
Col: Colorant



{ii.3 Comportement des colorants réactifs sur tissu de coton

La fixation des colorants réactifs ne commence pas instantanément; ces
colorants sont classés en plusieurs groupes selon la température de fixation qui
dépend de leur capacité réactionnelle (procion M > Rémazol > procion H).

La fixation des colorants Rémazols se fait généralement pendant le séchage.
Mais comme on a utilisé ces colorants dans la méthode thermosol (température de
fixation 160 + 210°C), on a analysé leur comportement a haute température.

Dans ce but, les échantillons de coton imprégnés et séchés subissent un
traitement thermique dans les mémes conditions que les tissus en polyester et mixte
{coton/polyester), & savoir la variation de la température qui est de 160 + 210°C et lo
temps de traitement qui varie de 20 & 90s.

Résultats et discutions

Les résultats se trouvent dans les tableaux 15,16,17,18,19 et 20 (annexe 3) .

Les rendements de fixation des colorants utilisés sont présentés sur les figures

7 et 8. P
&

D'apres les résultats obtenus, on remarque que les rendements de ces
colorants sont importants dés la température 160°C, surtout pour les colorants jaune
et bleu (respectivement 78,26 et 87,5%) pour le colorant rouge le rendement est de
l'ordre de 48,78%.

Au fur et & mesure qu'on augmente la température jusqu'a 180°C, on constate
qu'il y a une petite amélioration du rendement pour les colorants jaune et bleu
(respectivement 88% et 92,59%) mais elle est importante pour le colorant rouge:
79,06% ( figure?).

Par contre la durée de thermosolage influe d'une fagon considérable sur la
fixation du colorant.

On constate que le rendement croit au fur et 2 mesure qu'on augmente le
temps de traitement thermique surtout pour les colorants rouge et jaune, il y a une
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stabilisation du rendement a partir de 50s . Tandis que pour le colorant bleu le
rendement se stabilise a partir de 40s ( figure 8).

La fixation des colorants réactifs ne commence pas instantanement mais aprés
un temps déterminé correspondant A la température nécessaire au déroulemement

de la réaction entre le colorant et les centres actifs de la fibre. Ceci est favorisé par le
choix de I'agent alcalin.

Dans le procédé thermique, on doit utiliser le bicarbonate de sodium
(NaHCOg3) comme agent alcalin au lieu du carbonate de sodium (Nap CO4) afin de
diminuer {'hydrolyse des colorants réactifs. Mais la transformation de NaHCO3 en
NazCO3 pour donner ['alcalinité nécessaire a la réaction entre le colorant et les
centres actifs de la fibre demande du temps [44] d'ou l'influence importante du temps
sur le rendement du colorant.

Avec l'augmentation de la température du milieu, la vitesse de ia réaction
chimique du colorant avec les centres actifs de la fibre, augmente plus vite que la
vitesse de diffusion du colorant dans la fibre. Outre cela, I'augmentation de la
température provoque la déshydratation du tissu, c'est a dire {'évaporation de f'eau
dans laquelle se produit la diffusion, ainsi la fixation ralentit considérablement. Mais
pour remédier a cet inconvenient on a ajouté dans le bain de teinture I'urée qui joue le
réle d'intensificateur. Sa fonction principale pendant le traitement thermique consiste
a la formation du bain fondu favorisant le gonflement des fibres cellulosiques. H.
GERBER et H. UISHOFER [45] ont démontré dans leur fravaux qu'en f'absence de
'humidité, I'urée joue le role d'un milieu dans lequel se produient la diffusion et la
fixation du colorant réactif.

Si on compare le rendement des trois colorants étudiés, on remarque que la
fixation du colorant bleu et jaune est plus importante que le colorant rouge. Par
exemple a la température 200°C et au temps 60s on a les rendements suivants:
colorant bleu 96,42%, colorant jaune 92,59% et ie colorant rouge 86,36%.

Ceci peut étre expliqué par la difference des masses moléculaires: colorant
bleu M= 600,54, colorant jaune M= 644,40 et le colorant rouge M= 708,56. Des
travaux dans ce théme [46] ont montré que pour un colorant ayant une masse
moléculaire 591, le coefficient de diffusion est 1,3 + 2 fois plus grand que pour un
colorant ayant une masse moléculaire de 799.
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Au point de vue stabilité thermique des colorants réactifs, les travaux de
Leonova N. et Tchemenkima O. [47] ont montré qu'a la température 200 + 210 °C les
constantes de vitesse de déstruction de la partie chromophore et la liaison
colorant - fibre sont 2 - 3 fois moins que la réaction principale (réaction d'intéraction
du colorant avec la fibre); avec un temps de traitement ne dépassant pas 90s.

Donc on peut conclure que dans le procédé thermosol, pendant la phase de
séchage, en fonction du temps et de la température il se produit une fixation partielle
(cas du colorant rouge) et dans certains cas, cette fixation est importante (cas du
colorant bleu et jaune). La fixation finale se fera pendant le thermosolage grace a
l'intensificateur (f'urée). Le procédé de thermosol assure un haut dégré de fixation des
colorants dans la fibre, une hydrolyse minimale de colorant en I'absence de 'humidité
au cours du traitement thermique 2 air chaud.
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CHAPITRE IV

COMBINAISON DES COLORANTS ET DETERMINATION
DES CONCENTRATIONS DANS LE MELANGE



Chapitre IV

Combinaison des colorants et détermination des
concentrations dans le mélange

La couleur d'un tissu fait partie des critéres de son acceptation par le client. Les
couleurs vives de mode s'obtiennent avec un mélange de colorants de base. Pour
combiner ces colorants, il est nécessaire de connaltre le comportement de chaque
colorant ainsi que sa combinabilité.

Dans le chapitre lll on a étudié la fixation de chaque colorant en fonction de la
température et du temps par photocolorimétrie. Mais le probléme se pose quand il s'agit
d'un mélange de colorants: leur démontage et leur analyse photocolorimétrique
deviennent plus difficiles et plus complexes.

Dans ce but , on a analysé nos échantillons par spectrophotométrie pour obtenir
les courbes de réfléctance afin de déterminer l'intensité de la couleur (K/S)des colorants
individuels et dans le mélange.

V.1 Détermination des courbes de réflectance et des coefficients K/$

IV.1.1 Détermination des courbes de réflectance
La couleur est une sensation subjective. En effet, la couleur percue par une
personne regardant un échantillon dépend de trois facteurs: la source lumineuse
éclairant I'échantilion, I'échantillon lui méme et, enfin, 'observateur.

Dans les mesures instrumentales de ia couleur, la réflectance spectrale de
I'échantilion est mesurée en référence au standard blanc. Ces données de réflectance
sont alors utilisées pour décrire quantitativement la couleur en termes de valeurs
tristimulus [48]. -

Donc la couleur de I'objet est définie par sa courbe de réfiectance qui est le
rapport entre les intensités lumineuses, incidentes et réfiéchies.

La courbe de réflectance doit tre déterminée pour chaque colorant utilisé avant
de faire la synthése colorée (figures 9 a 24).
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Fig.16: Courbes de réfiectance du colorant bleu Palanil sur tissu polyester.
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Fig.20: Courbes de réflectance du colorant Jaune Palanil sur tissu mixte.
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Fig.21: Courbes de réflectance du colorant bleu Palanil sur tissu mixte.
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Fig. 23: Comparaison des courbes de réfiectance des colorants Palanil a la
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Fig. 24: Courbes de réflectance du mélange des colorants réactifs (Rémazol) et
dispersés (Palanil) sur tissu mixte.
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D'aprés ces courbes, on remarque que la température de traitement thermique
influe légerement sur les colorants réactifs (figure 9 a 12). La réflectance de la couleur ne
change pas beaucoup et surtout aux hautes températures (les courbes sont confondues).

Tandis que pour les colorants dipersés, l'influence de la température est
nettement ressentie (figure 14 a 22). La réflectance augmente au fur et a mesure qu'on
augmente la température de thermosolage. Donc la nuance change en fonction du
traitement thermique et se stabilise a la température 200°C ( les courbes sont
confondues).

Ces mémes colorants dispersés se comportent differemment sur le tissu polyester
(figure 14 2 17) et sur le tissu mixte ( figure 19 & 22). Les courbes de réflectances sont
plus élevées sur le tissu mixte que sur le tissu polyaster.

Si on compare la réflectance des différentes couleurs ( figure 13, 18 et 23), on
remarque que le domaine d'absorption change d'une classe de colorant a une autre. Le
colorant jaune rémazol absorbe dans la région visible 400 a 450 nm tandis que le jaune
palanil absorbe aux longueurs d'ondes 400 4 475 nm. Le rouge rémazol absorbe dans la
région de 500 a 550 nm mais le rouge palanil absorbe aux longueurs d'ondes 475 a 575
nm. Quand au bieu rémazol, la région d'absorbtion est 550 a 650 nm par comparaison
au bleu palanil dont le domaine d'absorbtion est de 625 a 780 nm.

Quand on fait la synthése colorée c'est a dire le mélange de ces six colorants sur
le tissu mixte (figure 24), on obtient une couleur qui absorbe aux longueurs d'ondes 520
a 575 nm.

Donc d'aprés l'analyse de ces courbes de réflectance, on conclue que le
changement de la température de thermosolage au cours du processus de teinture
change la nuance, ce qui influe négativement sur la qualité de la marchandise. Une
connaissance exacte de ces courbes permet d'éviter le danger de la reproduction de la
couleur qui est le métamérisme .
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IV.1.2 Détermination des coefficients K/S
I est difficile de déterminer & quel moment la diffusion est achevée. Il est
pratiquement impossible que le coiorant se répartisse de fagon absolument réguliere
dans les diverses fibriles. L'homme du métier cherche ainsi a déterminer le moment ou
lintensité de la teinture n‘augmente plus.

En régle générale les colorants utilisés induisent a une absorption et une diffusion
de la lumiere incidente. La mise en équation des phénomenes interactifs de diffusion et
d'absorption conduit & des développements et des résuitats complexes.

Kubelka et Munk [49] ont défini une expression simplifiée applicable aux
échantillons totalement diffusants:

— 1-R)2 K

@
2R S

R : réflectance
K : grandeur optique, représentant I'adsorption de la lumiére
S : grandeur optique, représentant la diffusior. de la lumiére.

Dans le cas des textiles, K dépend essentiellement de la concentration en
_ colorant, S uniquement du support.

Cette expression, obtenue dans des conditions bien déterminées et pour une
o longueur d'onde donnée, est I'une des meilleures méthodes de corrélaticn entre la
réflectance et la concentration.

i

A partir des courbes de réflectance et en s'appuyant sur cette expression, on a
calculé les intensités de la couleur ( K/S) des différents colorants utilisés.

Les résultats obtenus sont présentés sur les figures 25,26 et 27 et dans les
tableaux 21,22 et 23 (annexe 4).
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- L'analyse de ces courbes montre que la température de thérmosolage améliore
nettement l'intensité de la couleur puisque K/S croit au fur et 8 mesure qu'on augmente la
température. A partir de 200°C il y a une stabilisation de la nuance, ceci est en
conformité avec les résuitats présenté dans le chapitre Iil.

Le comportement de ces colorants aux traitements thermiques est toujours vérifié
par I'analyse de ces courbes. L'intensité de la couleur (K/S) différe d'un colorant a un
autre, cela est du a la différence de la structure et de la masse des colorants (lil.1, Ilil.2
et l1l.3). )

Le phénomeéne de sublimation pour les colorants dispersés est toujours vérifié.
Les colorants stables a la sublimation (colorant rouge) possédent une intensité de la

ta couleur élevée, K/S = 12,246 a la température 200°C ( tableau 22) par rapport au

colorant jaune (K/S=9,821) et au colorant bleu (K/S =7,892).
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Lintensité de ia couleur de ces mémes colorants a la méme température diminue
sur le tissu mixte ( tableau 23). Le colorant rouge posséde un K/S =58202a la
température 200°C, le colorant jaune K/S = 4,753 et le colorant bleu K/S = 4,662. Donc le
phénoméne de transfert de colorant sur le tissu mixte est vérifié par ces courbes
d'intensité de la couleur (K/S).

Il ressort de ces graphes que la courbe de mélange suit un cours paralléle aux
courbes des colorants individuels. A partir de la température 200°C, K/S n'augmente
plus, dans ce cas la répartition optimale est atteinte.

Néanmoins les courbes de mélange sont inférieures par rapport aux courbes
individuelles. Ceci confirme I'analyse faite dans le chapitre Ill, & savoir: la différence de la
structure des molécules des colorants, de la masse moléculaire et de la sublimation des
colorants influe négativement sur la fixation des colorants dans le mélange.

I convient donc, pour la synthése d'une couleur, d'utiliser des colorants présentant
le méme comportement vis a vis de la température.

V.2 Calcul des concentrations des colorants dans un bain
de teinture pour la reproduction de la nuance.

La reproduction de la couleur dans nos entreprises textiles est une opération qui
s'effectue de tout temps de fagon empirique en effectuant une comparaison visuelle entre
la référence et la reproduction.

De nos jours, les exigences de I'industrie textile modeme ne permettent plus
d'effectuer cette délicate opération de cette fagon.

Le besoin de reproduire la couleur de fagon rapide, exacte et économique, trouve
une réponse dans le systéme informatique.

Pour ce faire, on a essayé d'appliquer une méthode cohérente et rapide pour

solutionner ce probléme , tout en s'appuyant sur la loi de Lambert-Beer et I'équation de
Kubelka et Munk.
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D'aprés la loi de Lambert-Beer, la constante d'adsorption est proportionnelle 2 la
concentration C du colorant dans le textile. Si I'on inclut dans une constante de
proportionnalité A, la constante de diffusion qui est indépendante de la concentration en
colorant, ia relation entre la Réflectance R et la concentration C est donnée parla

relation:
(1-R)y2
FR) =

AC ©)
2R

A: constante a déterminer empiriquement, elle dépend du colorant, de la longueur d'onde
A, du support et des conditions de teinture.

Les supports textiles n'étant pas d'un blanc parfait, il faut également tenir compte
de 'adsorption propre du textile qui s'ajoute a celle du colorant.

Si Kt : constante d'adsorption du support
K¢ : constante d’adsorption du colorant

Ki + Kc (1-R)2

onha: (10)
S 2R
R: Réflectance du tissu teint
Rt: Réflectance du tissu non teint
Kt (1-Rp2
comme = (11)
S 2 Ry
Ke (1R2 (1 -Rp2
alors = - (12)

S 2R 2Ry

Si les teintures ne sont pas trop faibles (concentration > 0,5%) I'adsorption du
support peut en général tre négligée.

63



;;;;;

L'équation de Kubelka et Munk est 6galement valable pour un mélange de
colorants. Dans ce cas K représente la constante d'adsorption du mélange formé par
addition des constantes d'adsorption de chacun des colorants et du matériau textile.

Pour un mélange de n colorant on a:
K=Kq+ Ko+ Ka+....+ K, + Ky (13)

K1, K2, K3...... Kn: Constantes d'adsorption des n colorants.
K¢ : Constante d'adsorption du support textile.

En désignant respectivement par Aq, A, A3, ....... An, les facteurs de
proportionnalité pour les colorants référencés par les indices 12,3 ....... n, a une longueur
d'onde donnée.

K1 Ko K3 Kn
ona ———-=AqCq; - = Ay Co ;| wmmn =A3C3... ——=AnCp (14)
S S s S
(1-R)2 K Ky+Ko+Kg+ ...+ Kn + K¢
alors = = (15)
2R S S
donc ====> F(R)=A{Cq+ApCo+A3C3+....... AnCn+F Ry (16)

A1, A2A3 ....... Ap, sont obtenues a partir des réflectances mesurées pour les n colorants
a la méme longueur d'onde A , aprés déduction de I'adsorption propre du support.

Pour calculer les n concentrations des colorants dans ie mélange on doit établir
pour n longueur d'ondes ( A ) différentes, I'équation définie plus haut.

Si on introduit F (Rt) dans F (R) en d'autre termes en déduisant I'adsorption propre
du support, on obtient le systéme suivant qui permet de définir pour chaque domaine de
longueur d'onde une équation correspondant & la contribution de chaque colorant:



A== FR9)=A11C1+A12C2+A13C3+ ...A|5Cp
Ay ==> F(R2)=A21C1+A22C2+A23C3+ ...A2nCp
A3 ==> F (R3) = A31 C1 +A32C2+A33C3+.....A3, Cp

xn == F (Rn)= An1 C1 + An2 C2 + An3 03 + ... Ann Cn

an

Ces concentrations Cq, Cp, C3 ......Cp, de chaque colorant peuvent alors étre

déterminées en résolvant les équations ci-dessus.

Ce systéme peut aisément étre résolu en inversant la matrice des coefficients Ajj

par ex: pour trois longueurs d'ondes et trois colorants on a:

911 912 913
(Aij) -1 = (qij) = q21 922 923
931 932 4933

On peut alors écrire la relation simple

Ci1=d11 FR1) + a2 F(R2) + q13 F (R3)
C2=q21 F(R9) + 922 F(R2) + q23 F (R3)
Cc3=931 F(R1) + 932F (R2) + q33 F (R3)

(18)

(19

Pour effectuer une reconstruction strictement non métamere, le nombre de
domaines spectraux et de colorants utilisés doit étre le plus élevé possible. Le traitement
des équations ou matrices de grandes dimensions sera préférentiellement effectué sur

un ordinateur afin de minimiser I'écart entre les deux spectres de réflectance.

Dans ce but, on a élaboré un programme informatique ( annexe 5 ) qui nous

permet de calculer les concentrations des colorants dans un mélange.

D'apres le programme élaboré on a déterminé les concentrations des différents

colorants (bleu, rouge, jaune) mélangés dans un méme bain de teinture.

Les résuitats se trouvent dans les tableaux 24, 25,26 et 27.
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Tableau 24: Calcul des concentrations dans un mélange de colorants réactifs sur

coton.
Temp. Longueur Réfiectance en %
°C d'onde tissu de tissu Rouge Jaune Bleu Concentration
nm réference | support | Rémazol | Rémazol | Rémazo! |dans le mélange
(blanc) C1=1,4% | C=14% [ C2=14% %
410 14,62 66,91 18,91 07,67 30,13 C4=0,285
160 520 18,16 8256 05,84 67,16 24 40 C»=0,499
600 28,75 84 83 37,14 81,11 11,14 C4=0,361
410 13,51 66,91 18,85 07,50 29,79 C4=0,299
170 520 17,45 82,56 05,69 66,86 24,34 C»=0,552
600 26,28 84 83 37,07 81,04 10,76 Ca=0,356
410 12,69 66,91 18,84 07,27 20,07 C4=0,293
180 520 17,38 82,56 05,56 66,17 23,30 C»=0,593
600 26,13 84,83 36,74 80,64 10,11 Cq=0,332
410 42,52 66,91 17,35 07,26 28,58 C4=0,289
180 520 15,73 82,56 04,82 66,05 23,09 C~»=0,588
600 2388 84 83 36,21 79,70 09,74 Ca=0,375
410 11,12 66,91 17,18 07,14 28,47 C4=0,287
200 520 15,61 82,56 04,74 85,56 2239 C»=0,695
600 23,12 84,83 35,15 79,03 09,33 Cq=0,374
410 10,98 66,91 17,07 08,18 27,69 C4=0,295
210 520 15,23 82,56 04,74 65,14 22,13 C»=0,594
600 2283 84 .83 35,02 78,57 09,23 Cq=0,376
Tableau 25 : Calcul des concentrations dans un mélange de colorant
dispersés sur polyester.
Temp. Longueur Reéflectance en %
°C d'onde tissu de tissu Rouge Jaune Bleu Concentration
nm réference | support Palanil Palanil |- Palanil |dans le mélange
(blanc) | C4=18% [ Co=1,8% | Ca=18% %
440 20,50 79,69 2232 11,23 5917 C4=0,566
160 520 18,24 83,50 07,83 72,31 39,50 C»=0,554
670 25,44 86,88 97,30 86,06 08,81 Ca=0,415
440 12,87 79,69 18,89 08,45 58,27 €4=0,663
170 520 13,685 83,50 06,32 69,29 38,08 C»=0,823
670 20,1 86,88 96,52 86,00 07,80 C4=0,523
440 10,83 79,69 18,83 05,35 56,26 * C4=0,715
180 520 11,66 83,50 05,62 65,89 34,48 Cr=0,621
670 17,73 86,88 95,99 85,93 08,22 Ca=0,485
. 440 10,12 79,69 18,17 05,21 55,96 C4=0,485
180 520 11,52 83,50 05,21 63,64 34,39 C»=0,719
670 17,58 86,88 94,72 85,88 05,82 =0, 464
440 07,75 79,69 17,40 04,83 54 65 C4=0,503
200 520 10,82 83,50 03,78 62,58 33,46 C»=0,896
670 15,25 86,88 94 51 85,46 05,64 Ca=0,536
440 07,52 79,69 16,30 04,10 51,81 C1=0,604
210 520 09,12 83,50 03,68 60,70 31,38 C»=0,815
870 13,50 86,88 91,73 85,32 05,25 Ca=0,582
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Tableau 26 : Calcul des concentrations dans un mélange de colorants

dispersés sur tissu mixte.
Temp. Longueur Réflectance en %
- °C d'onde tissu de tissu Rouge Jaune Bleu Concentration
nm réference | support Palanil Palanil Palanil | dans le mélange
(blanc) | C4=18% | Co=18% | Ca=1 .8 % %
» 440 2473 79,90 23,23 28,83 54,02 C4=0,789
160 520 16,09 83,14 09,74 70,46 48,12 C~=0,767
670 28,56 86,63 82,76 81,03 32,13 Cq=2,228
_ 440 18,57 79,90 18,28 26,29 53,16 C4=0,968
170 520 12,29 83,14 08,28 69,08 4512 C»=0,965
670 21,95 86,63 82,68 79,75 25,10 Cq=2,219
440 15,18 79,890 15,57 19,36 53,13 C4=0,919
- 180 520 11,98 83,14 07,75 66,09 4424 C»=1,088
670 18,47 86,63 82,49 78,05 20,23 Cq=2,042
440 13,50 79,90 14,76 13,64 47,52 C4=0,919
190 520 11,87 83,14 07,66 61,82 3494 C»=0,863
- 670 17,05 86,63 80,76 77,49 12,18 Ca=1,135
440 13,33 79,90 1412 08,79 41,05 C4=0,878
200 520 11,41 83,14 07,37 55,30 26,28 C~=0,504
670 14,50 86,63 79,09 76,13 08,90 Cq=0,965
440 12,73 78,90 11,31 07,80 40,39 C4=0,877
210 520 11,03 83,14 07,08 52,83 25,80 C»=0,351
. 670 14,04 86,63 76,59 74,99 08,75 Cq=0,969

limitées sur lesquelles le colorant direct peut s'absorber. L
- observé lorsque la quantité des colorants sur la fibre est de

On remarque que les concentrations changent d'une température a une autre,
cela est da probablement aux interactions entre les colorants.

Selon Daruwalla [ 50], dans la fibre cellulosique il y a une quantité de places

mole/kg.

cellulose de maniére analogue aux colorants di

a limite d'absorption est
510-3+19.10-3

il est connu aussi [51] que les colorants réactifs sont absorbés par la

la raison la plus probable de
colorants pendant ['absorption.

On remarque aussi qu'il y a plus de consom

rects. Ceci nous méne a supposer que
cette interaction est la concurrence entre les anions des

mation de colorants dispersés que

de colorants réactifs. Si on compare les résultats a la température de 200 ° Con a:

- Colorants réactifs sur coton , C4+C2+C3 =1 .356 % ( tableau 24).

- Colorants dispersés sur polyester, C
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1+C+C3 = 1.925 % (tableau 25).

- Colorants dispersés sur tissu mixte, C1 +Co+C3 = 2.374 % (tableau 26)




Cette différence de concentration est expliquée par le fait que les colorants réactifs
étant solubles et Ia fibre de coton étant hydrophile, la teinture pose moins de problémes.
Par contre les colorants dispersés sont insolubles et la fibre de polyester est hydrophobe,
la teinture devient ainsi plus compliquée.

Sur le tissu mixte, la consommation des colorants dispersés est plus importante
que sur le tissu polyester a cause de la sublimation et le transfert de colorant de Ia fibre
cellulosique a la fibre polyester ( chapitre ill.2).

Aprés avoir analysé séparément linfluence de |a température sur fa
consommation des colorants réactifs et dispersés sur les fibres de coton et de polyester,
on a procédé a la teinture du tissu mixte avec ces colorants dans le méme bain. Les
résultats sont présentés dans le tableau 27.

On constate qu'entre la température 160 + 180 ° C la quantité de colorants
dispersés est supérieure aux colorants réactifs. A partir de la température 190 + 210, les
quantités de colorants réactifs augmentent.

Ceci peut étre expliqué par des réactions chimiques entre colorants réactifs et
dispersés ou d'un blocage des fibres cellulosiques par les colorants dispersés et los
agents de dispersions absorbés [52] .

Quand la température est élevée ( 190 + 200 °C), les colorants dispersés
subliment et se transférent de la cellulose au polyester et laissent ainsi la place aux
colorants réactifs.

On remarque d'autre part que les concentrations différent d'une température a une
autre, mais les contributions sont plus ou moins homogénes a partir de la température
190°C. Ceci est en conformité avec les résultats du chapitre Il.

Aprés analyse de ces résultats, la méthode de calcul employée s'avére plus

efficace car elle permet de déterminer la consommation exacte des différents colorants
dans le méme bain ce qui facilite la reproduction de la nuance.
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La garantie de qualité des couleurs est aujourd’hui l'un des problémes les plus
actuels et les plus importants dans l'industrie textile, et c'est aussi bien pour I'application
des couleurs dans I'énoblissement textile que pour la transformation des textiles teints
dans la confection.

Donc, grace a I'outil informatique le téchnicien est rapidement informé et peut agir
en conséquence pour la correction des recettes de teinture. Ainsi la qualité est contrélée
et l'effet économique est ressenti.
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CHAPITRE V

7 INFLUENCE DU TRAITEMENT THERMIQUE SUR LES
PROPRIETES PHYSICO-CHIMIQUES ET MECANIQUES
DE LA FIBRE DE POLYESTER



Chapitre V

influuence du traitement thermique sur les propriétés
physico-chimiques et mécaniques de la fibre de polyester

Les propriétés mecaniques exceptionneiies des macropolymeéres textiles sont
dues essentiellement a leur structure linéaire. Cette derniere permet aux
macromolécules de se paraliéliser au cours d'un étirage du fil, et donne ainsi aux
interactions latérales moléculaires la possibilité de s'ordonner.

Pendant le processus de fabrication de la filature et du tissage, la fibre de
polyester subit des variations affectant fondamentalement sa structure fine. Ces
anomalies peuvent mener a des teintures iréguliéres et a des stabilités
dimensionnelles insuffisantes des matiéres textiles au cours de leur exploitation.

Pour relacher ces tensions induites dans les matiéres textiles au cours des
étapes précédentes du processus de fabrication du tissu, on fait la thermofixation.
cette opératrion permet la relaxation des fibres mais provoque un retrait de la matiére
textile.Ce retrait dépend des conditions dans lesquelles se réalise cette opération.

Les traitements thermiques séveres peuvent provoquer une certaine altération
des propriétés. Cette altération peut étre une conséquence d'une diminution de la
longueur de la chaine polymerique ou d'une destruction partielle de la texture
physique de la fibre lorsqu'on atteint la température de ramollissement.

Nous avons étudié I'influence de ces parametres sur les propriétés uniquement
du polyester, parceque dans les conditions thermiques de la thermofixation
( tempéraure 180 + 220°C) la cellulose est stable. Cette stabilité est due aux
interractions intramoléculaires intensifs des chaines glucosidiques voisines d'ou la
difficulté de rotation des structures cycliques autour des liaisons chimiques ordinaires.

Durant le traitement thermique la structure fine de la fibre de polyester passe
par deux stades essentiels:

- Le premier c'est celui durant lequel se fait la relaxation des tensions entre les
macromolécules et donc rupture instantanée des liaisons d'hydrogéne.
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- Le deuxiéme c'est celui durant lequel se fait I'agitation des molécules et des
macromolécules pour chercher une position meilleure et donc il y a passage des
phases amorphes en phases cristallines, ce qui permet le grandissement des
cristallites.

V.1 Influence de la température et du temps de thermofixation sur
le temps critique de dissolution du polyester ( TCD ).

Le TCD est le temps que met un fil de polyester pour se dissoudre dans un
solvant. Pour nos essais, on a utilisé le phénol concentré a 100% a une température
de 75°C pour les tissus thermofixés a des températures 200 et 210°C. Pour les tissus
écrus et thermofixés & des températures 180 et 190°C, on a utilisé le phénol dilué
avec le tétrachloréthane ( 50/50) 3 une température 60°C.

Le mécanisme de dissolution du polyester dans le phénols est représenté par
la réaction:

I
0 S Q
I ! I
{co— —c—o—CH2—0H2—o—c—© —C—O—CHirCH:;O}
+Phénol
{co— —ﬁ—o—CH2—CH2—o—c~®ﬁ—o—CH2—CH2—o}
0 H 0
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Via

Outre cela la destruction est accentuée lorsque le phénol attague certaines
liaisons covalentes a I'intérieur de la macromolécule elle méme, cela ne se fait qu'a
des températrures supérieures a 60°C. A partir de ce seuil de température le phénol
est capable de s'insérer entre les macromolécules a l'interieur de la fibre.

Durant nos essais, on a remarque que pour les tissus écrus et thermofixés a
des températures 180 + 190°C, le phénol a 100% provoque une destruction rapide du
polyester, donc on obtient des TCD trés petits, ce qui ne nous permet pas de faire la
comparaison entre les différents temps de dissolution d'ou I'utilisation du phénol a
une concentration de 50%.

Pour les températures 200 +210°C, les TCD obtenus avec le phénol a 50%
sont au contraire trés grands. Donc on a utilisé le phénol a 100%.

Résultats et discussions

Les résultats de I'étude de I'influence de la température et du temps de
traitement thermique sur le TCD de la chalne et de la trame sont présentés dans les
tableaux 28 et 29 (annexe 6 ) et sur les figures 28, 29,30 et 31.

Remarque: Pour le tissu écru non thermofixé le TCD de la chaine est de
11s celui de la trame est de 9s.

D'apres les résuitats obtenus on remarque que le TCD augmente en fonction
de la température et du temps de thermofixation, mais F'influence de Ia température
sur le TCD est plus importante que le temps.

D'aprés ces figures, on remarque que les droites obtenues aux températures
180, 190 et 200°C ont une inclinaison inférieure a celles des droites obtenues a la
température 210°C. Cela signifie que la cristallisation est importante & la température
210°C.

N.B: I'équivalent d'une valeur de TCD de 20s dans les conditions d'essais
(température 75°C, concentration du phénol 100% ) est de plus de 300s dans les
conditions (température 65°C, concentration du phénol 50%).

La valeur du TCD est considérée comme une mesure de la cohésion
intermacromoléculaire globale de la fibre [ 53 ]. Plus cette derniére est elevée plus
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Fig 28: Infiuence de la température et du temps de thermofixation sur le TCD
(sens chaine).
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Fig 29: Influence de la température et du temps de thermofixation sur le TCD
(sens chaine).
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grande est la valeur du TCD. Ce paramétre permet aussi de mesurer la stabilité des
cristallites.

L'opération de thermofixation produit une augmentation trés importante de la
cristallinité. Des travaux [54] ont montré que le thermofixation dans les conditions les
plus modérées (température 180°C et le temps 60s) entraine une augmentation de la
cristallinité d'environ 11% pour la chaine ainsi que pour la trame.

V.2 influence de la température de thermofixation sur le
rétrécissement

Le rétrécissement constitue un paramétre stuctural des fibres de polyester
traitées thermiquement en vue de les stabiliser. Sa mesure a été l'objet de plusieurs
études [ 55,56,57,58 .

Résultats et discussions

Nous avons mesuré le rétrécissentent du tissu thermofixé a différentes
températures, les résultats sont donnés dans les tableaux 30 et 31.

Tableau 30 : Influence de la température de thermofixation sur
le rétrécissement de la chaine.

Température°C 160 170 180 190 200 210
Largeur aprés
traitement L (cm) 18,3 18,03 17,8 17,6 173 16,9
Retrécissement
% 8,5 9.8 11 12 13,5 15,5

Tableau 31 : Influence de la température de thermofixation sur
le rétrécissement de la trame.

Température°C 160 170 180 190 200 210
Largeur apres
traitement L (cm) 19.1 18,7 18,6 18,5 18,2 18,03
Retrécissement
% 45 6,5 7 75 9 9.8

Remarque : la largeur avant le traitement Lo = 20 cm
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On remarque d'aprés les résultats trouvés que la température influe
considérablement sur le rétrécissement du tissu. Plus on augmente la température de
thermofixation et plus le rétrécisement augmente.

Ce phenomene de rétrécissement est un mécanisme chimique da a la
relaxation et l'orientation des macromolécules.

La thermofixation consiste a éliminer les tensions internes que I'on introduit
dans la fibre pendant le filage . Durant cette opération le polymére est en fusion, les
macromolécules sont dans un désordre parfait.

Pendant I'étirage, on parallélise les macromolécules et on les oriente par
rapport 2 l'axe de la fibre. Donc pendant le filage il y a donneurs et accepteurs
d'électrons entre deux macromolécules 4 moins de 3 A pour former les liaisons H
mais pendant cette phase la masse du polymere n‘est plus en fusion donc ces
liaisons sont tendues.

Pendant la thérmofixation, sous l'action de la chaleur, on confére aux
macromolécules un certain degré de liberté qui permet leurs vibrations. Mais & une
certaine température, la mobilité des macromolécules est telle qu'on revient a un état
chaotique(on atteint le point de fusion).

Avant d'atteindre la température de fusion il y a une mobilité suffisante pour
pouvoir relacher les tensions. Les liaisons d'hydrogéne se rapprochent a une distance
zéro et entrainent un retrait de la fibre.

Donc pendant la thérmofixation sous I'effet de I'apport d'énergie thermique, les
liaisons intermoléculaires peuvent se rompte ou se réorienter dans la fibre, si bien
que les tensions se trouvent supprimées.

Lorsque le traitement thermique est réalisé sous une faible tension, le faisceau
de fibre peut se rétracter. L'état obtenu pendant ce traitement thermique est “figé" par
refroidissement, de sorte que le nouvel ordre voulu des fibres est maintenu. Il est donc
préférable de refroidir rapidement le tissu apres traitement thermique.

Les fibres de polyester qui ont été fixées correctement ne se rétractent plus
que trés peu par la suite.
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V.3 Influence de la température de thermofixation sur la ténacité

Pour étudier I'influence du traitement thermique sur la résistance a la rupture

on a déterminé la ténacité des échantillons thermofixés a des températures allant de
160 a 210°C suivant la chaine et la trame.

Résulitats et discussions

Les résultats sont présentés dans le tableau 32 (annexe 7 ) et sur la figure 32.

25 —

24 \

23 —

Teaacité [CNnfg]

E Tenacité sens chaine
B Tenacité seons trame

I r I T ] ' I ]
180 170 180 190 200 210
Température [°C]

Fig 32: Influence de la température sur la tenacité.

On remarque que la ténacité croit d'une maniére proportionnelle jusqu'a la
- température 200°C. Au de la de cette température (210°C) la résistance diminue.

— L'augmentation de la ténacité est la conséquence de 'augmentation de la
cristallinité . Cela est dd aux changements de la structure de la fibre sous l'effet de la

température ( VI.1 et V1.2). L'apport de nouvelles liaisons hydrogéne renforce les
propriétés mécaniques.
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Donc, pius la cristallinité croit |, plus la fibre rétrécit dans ce cas la densité
augmente aussi.

Lors de T'effort de traction sur les tissus, les macromolécules se trouvant sous
f'action d'une force extérieure qui essaie progressivement a les faire arracher les unes
des autres jusqu'a ce que ['élasticité du polyester et les distances des ponts
d’hydrogéne ne permettent plus fallongement, a ce moment il y aura apparition de la
rupture qui peut surgir au niveau des phases amorphes qu'au niveau des phases
cristallines. Donc d'aprés nos résultats aussi bien de la chaine que de la trame, le
maximum de {'élasticité de la fibre de polyester est obtenu a la température 200°C.

La diminution de la résistance peut atre expliquée aussi par une scission dans
la chalne moléculaire a cause de 'hydrolyse du polyester. Des travaux sur le
traitement thermique de polyetylénetéréphtalate [S9] (température 170 + 220°C), ont
montré que la destruction du polyester passe par la formation des oxydes et des
péroxydes dans des positions de methylénes.
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0 HO 0
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0
CH,

Cette réaction peut se produire dans n'importe quelle partie de la chalne du
polyester. A la suite de cela, on observe la diminution de la masse moléculaire. Le
produit principal volatile est l'acide téréphtalique, l'acétaldehyde et l'oxyde de
carbone.

Cependant, la réaction provoque la formation de mélange complexe de
produits (acide benzolque, vinyl-benzoat, cétones, eau, méthane, ethyléne et
acéthyléne) [60].

Donc pour éviter la détérioration du matériau, la température de thermofixation
ne doit pas dépasser 200°C.
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CONCLUSION

Le procédé de teinture continue par thermosolage en bain unique et une seule
phase avec les colorants réactifs et dispersés est trés économique, vue sa simplicité
d'exécution et sa rentabilité.

Les parameétres température et temps de thermofixation jouent un réle
déterminant lors de Ia fixation des colorants pendant le thermosolage.

- Pour mieux maitriser ce procédé et augmenter sa fiabilité il est important de
choisir:

- les colorants réactifs ayant un maximum de fixation dans les conditions de
teinture et en particulier 3 haute température,

- les colorants dispersés ayant des propriétés tinctoriales voisines et en
particulier la sublimation,

- les colorants réactifs et dispersés présentant le méme comportement vis a
vis des paramétres temps et température de thermosolage (méme allure des
courbes de temps et de température), en tenant compte de la perte des
colorants dispersés lors de leurs transferts du coton vers le polyester,

- les parametres du traitement thermique o la fixation est maximale, tout en
gardant les propriétés physico-chimiques et mécaniques originales du tissu.

La combinabilité des colorants avec des profils optimisés semblables garantit
la montée homogéne, de telle sorte que la combinaison garde pendant tout le
processus sa nuance. Ceci rend possible aussi bien I'unisson que la reproductibilité
de la couleur.

En combinant des colorants pour I'obtention des nuances désirées par le client,
il faut tenir compte de la compatibilité des profils individuels et des incidences de
linteraction possible entre eux. Des colorants avec une structure moléculaire
semblable et un profil de teinture similaire présentent la sensibilité la plus faible
envers les variations des parameétres influencables dans le processus de production.



De nos jours, les théories et méthodes de calcul s'affinent, le traitement des
données colorimétriques se perfectionnent sans cesse en s'appuyant sur le
développement spectaculaire de nouveaux outils informatiques. Dans ce but on a
Proposé une méthode qui permet une reproduction de la nuance avec les mélanges
binaires, tertiaires etc...de facon rapide et exacte.

Donc, grace a l'outil informatique et la méthode proposée, le technicien est
rapidement informé et peut agir en conséquence pour la correction des recettes de
teinture. Ainsi la qualité est contréie et I'effet économique est ressenti.
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Annexe 1

Tableau 2 : Influence de la température du colorant rouge Palanil BF
sur tissu polyester.

Temp. Rend.
°C 11ssu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l 9/Kg optique |g/l o/Kg
160 0.34 0.047 23.5 0.23 0.033 165 |70.21
170 0.35 0.048 24 0.25 0.035 17.5 [79.80
180 0.40 0.056 28 0.35 0.048 240 |85.71
190 0.45 0.066 33 0.43 0.059 295 |89.39
200 0.55 0.072 36 0.50 0.065 325 [90.27
210 0.75 0.086 43 0.65 0.080 ; 400 |93.02
Tableau 3: Influence de la température du colorant Jaune Palanil 5GL
sur tissu polyester.
Temp. Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité | Conc. Conc.
optique |[g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
160 0,45 0,042 21,0 0,20 0,019 095 (4523
170 0,58 0,049 245 0,42 0,032 16,0 ]65,30
180 0,70 0,065 32,5 0,55 0,050 250 [7692
190 0,84 0,071 355 0,60 0,055 275 8214
200 0,88 0,081 40,5 0,78 0,072 36,0 |88,88
210 0,90 0,090 45,0 0,88 0,081 40,5 90,00
Tableau 4 : Influence de la température du colorant Bleu Palanil BGF
sur tissu polyester.
Temp. Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l 9/Kg
160 0,25 0,028 14,0 0,08 0,006 03 21,42
170 0,35 0,036 18,0 0,18 0,018 09 50,00
180 0,58 0,062 32,0 0,34 0,038 19 61,29
190 0,63 0,068 34,0 0,48 0,052 26 72,47
200 0,65 0,069 345 0,50 0,054 27 78,26
210 0,67 0,070 35,0 0,52 0,056 28 80,00
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Tableau 5 :Influence du temps du colorant reuge Palanil BF
sur tissu polyester

Temps. Rend.
s Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
20 0,33 0,046 23 0,16 0,024 12 52,17
30 0,35 0,048 24 0,22 0,034 17 70,83
40 0,37 0,054 27 0,33 0,046 23 85,18
50 0,43 0,064 32 0,40 0,056 28 87,50
60 0,43 0,064 32 0,42 0,048 29 90,62
90 047 0,068 34 0,39 0,062 31 91,27
Tableau 6:Influence du temps du colorant Jaune Palanil S5GL
sur tissu polyester
Temps Rend.
S Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité | Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l ga/Kg optique |gfl 9/Kg
20 0,40 0,036 18,0 0,18 0,016 08,0 (4444
30 0,50 0,044 220 | 035 0,028 14,0 (63,63
40 0,68 0,064 32,0 0,52 0,048 240 (75,00
50 0,76 0,070 35,0 0,58 0,054 270 7714
60 0,88 0,081 40,5 0,78 0,072 36,0 /8888
80 0,90 0,080 45,0 0,88 0,081 40,5 (90,00
Tableau 7:Influence du temps du colorant Bleu Palanil BGF
sur tissu polyester
Temps. Rend.
s Tissu non lavé Tissu lavé %
Densit¢é |Conc. Conc. Densité¢ |[Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
20 0,25 0,028 14 0,10 0,008 04 28,57
30 0,32 0,034 17 0,19 0,020 10 58,82
40 0,56 0,060 30 0,34 0,038 19 63,33
50 0,63 0,068 34 0,48 0,052 26 76,47
60 0,63 0,068 34 0,50 0,054 27 79.41
90 0,67 0,070 35 0,50 0,054 27 77,14




Annexe 2

Tableau 8:Influence de de la température du colorant rouge Palanil BF
sur tissu mixte.

Temp Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %

Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique g/l g/Kg optique |g/l g/Kg

160 0,20 0,031 15,5 0,10 0,013 06,5 (41,93

170 0,23 0,033 16,5 0,18 0,017 08,5 51,51

180 0,25 0,035 17,5 0,19 0,024 12,0 68,57

190 0,33 0,043 21,5 0,20 0,031 155 (72,09

200 0,42 0,057 28,5 0,35 0,045 225 17894

210 0,42 0,057 28,5 0,35 0,045 225 17894

Tableau 9:Influence de la température du colorant Jaune Palanil SGL
sur tissu mixte. '

Temp Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %

Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l g/Kg

160 0,37 0,030 15,0 0,08 0,006 03,0 [20,00

170 0,38 0,031 155 | 0,16 0,013 065 [41,93

180 0,48 0,039 19,5 0,30 0,021 105 53,84

190 0,51 0,045 22,5 0,36 0,029 145 64,44

200 0,53 0,049 24,5 0,40 0,035 175 (7142

210 0,48 0,039 19,5 0,34 0,027 135 ]69,23

Tableau 10:Influence dela température du colorant Bleu Palanil BGF
sur tissu mixte.

Temg Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l 9/Kg optique |g/l g/Kg
160 0,27 0,030 15 0,09 0,006 03,0 |20,00
170 0,33 0,036 18 0,15 0,014 07,0 /38,88
180 0,42 0,048 24 0,23 0,024 12,0 150,00
190 0,56 0,060 30 0,33 0,036 18,0 160,00
200 0,56 0,060 30 0,34 0,037 185 |61,66
210 0,58 0,062 31 0,34 0,037 185 |[59,67




Tableau 11:Influence du temps du colorant rouge Palanil BF

sur tissu mixte.

Temps Rend.
(s) Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité | Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique g/l g/Kg optique |g/l a/Kg
20 0,28 0,042 21,0 0,12 0,020 10,0 (47,61
30 0,31 0,044 22,0 0,18 0,030 15,0 68,18
40 0,35 0,048 240 0,24 0,034 170 (70,83
50 0,38 0,052 26,0 0,27 0,038 19,0 (73,07
60 0,42 0,058 29,0 0,33 0,046 230 |[79,31
90 0,41 0,057 28,5 0,32 0,045 22,5 |7894
Tableau 12:Influence du temps du colorant Jaune Palanil SGL
sur tissu mixte.
Temps Rend.
(s) Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l o/Kg optique | g/l o/Kg
20 0,40 0,034 17,0 0,16 0,014 07,0 |4117
30 0,42 0,040 20,0 0,32 0,024 12,0 |[60,00
40 0,48 0,044 22,0 0,34 0,028 14,0 |63,63
50 0,52 0,046 23,0 0,38 0,032 16,0 |69,56
60 0,58 0,049 245 0,40 0,045 175 (71,42
90 0,55 0,050 25,0 0,40 0,035 175 (70,00
Tableau 13:Influence du temps du colorant Bleu Palanil BGF
sur tissu mixte.
Temps Rend.
(s) Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
20 0,30 0,032 16,0 0,08 0,006 03 18,75
30 0,38 0,044 22,0 0,19 0,020 10 45,45
40 0,58 0,062 31,0 0,32 0,034 17 54,83
50 0,60 0,064 32,0 0,33 0,036 18 56,25
60 0,60 0,064 32,0 0,36 0,040 20 62,50
90 0,62 0,065 32,5 0,36 0,040 20 61,53




Annexe 3

Tableau 15:Influence de la températures du colorant bleu Remazol brillant

sur tissu coton.

Temp Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %
~ Densité |Conc. Conc. Densité | Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l g9/Kg
160 0,36 0,024 12,0 0,31 0,021 105 187,50
170 0,42 0,028 14,0 0,37 0,025 12,5 189,28
180 0,40 0,027 13,5 0,37 0,025 125 19259
190 0,40 0,027 13,5 0,38 0,026 13,0 92,29
200 0,42 0,028 14,0 0,40 0,027 13,6 196,42
210 0,40 0,027 13,5 0,38 0,026 13,0 |96,29
Tableau 16 :Influeiice de la température du colorant jaune Remazol brillant GL
i} sur tissu coton.
Temp Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %
Densit¢ | Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |gfl g/Kg optique |g/l g/Kg
160 0,37 0,023 115 0,28 0,018 09,0 [78,26
e 170 0,40 0,024 120 | 033 0,021 105 |87,50
180 0,42 0,025 12,5 0,35 0,022 11,0 188,00
190 0,43 0,026 13,0 0,40 0,024 12,0 192,30
200 0,44 0,027 13,5 042 0,025 12,5 (92,59
210 0,44 0,027 13,5 0,42 0,025 125 [92,59

Tableau 17: Influence de la température du colorant rouge Rémazol brillant BB

sur tissu coton.

Temp Rend.
°C Tissu non lavé Tissu lavé %
- Densit¢ |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
= 160 0,33 0,041 205 0,16 0,020 10,0 (48,78
170 0,34 0,042 21,0 0,23 0,028 140 (66,66
180 0,345 0,043 21,5 0,27 0,034 17,0 |79,06
- 190 0,35 0,044 22,0 0,30 0,037 185 (84,09
200 0,35 0,044 22,0 0,31 0,038 190 (86,36
210 0,35 0,044 22,0 0,31 0,038 19,0 86,36




i

e

fe

Tableau 18: Influence du temps du colorant bleu Rémazol brillant

sur tissu coton.

Temps Rend.
(s) Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
20 0,34 0,023 11,5 0,28 0,018 09,0 |78,26
30 0,37 0,025 12,5 0,32 0,022 11,0 88,00
4C 0,37 0,025 12,5 0,34 0,023 115 192,00
SC 0,42 0,028 14,0 0,38 0,026 130 (9285
60 0,42 0,028 14,0 0,38 0,026 13,0 192,85
90 0,40 0,027 13,5 0,37 0,025 12,5 192,59
Tableau 19: Influence du temps du colorant jaune Rémazol brillant GL
sur tissu coton.
Temps Rend.
(s) Tissu non lavé Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
20 0,28 0,018 09,0 0,18 0,012 060 (6666
30 0,30 0,019 09,5 0,22 0,014 07,0 (73,66
40 0,37 0,023 11,5 0,28 0,018 09,0 |7826
50 0,40 0,024 12,0 0,33 0,021 10,5 [87,50
60 042 0,025 12,5 0,35 0,022 11,0 [88,00
90 0,42 0,025 12,5 0,35 0,022 11,0 |88,00
Tableau 20 : influence du temps du colorant rouge Rémazol brillant BB
sur tissu coton.
Temps Rend.
(s) Tissu non lavé- Tissu lavé %
Densité |Conc. Conc. Densité |Conc. Conc.
optique |g/l g/Kg optique |g/l g/Kg
20 0,32 0,040 20,0 ‘ 0,15 0,018 09,0 45,00
30 0,33 0,041 20,5 0,19 0,023 115 [56,09
40 0,34 0,042 21,0 0,23 0,028 140 |66,66
50 0,36 0,045 22,0 0,27 0,034 170 |7555
60 0,36 0,045 225 0,28 0,035 175 |77,77
90 0,37 0,046 23,0 0,28 0,035 175 (77,08
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Tableau 21: Valeurs de la réflectance et du coefficient K/S des colorants
réactifs sur tissu coton.

Temp. Réflectance [%] K/S
°C Rouge |Jaune Bleu Mélange |Rouge |Jaune Bleu Mélange
Rémazol | Rémazol | Rémazol |des3 col. | Rémazol | Rémazol | Rémazol | des 3 col.
A=520 | A=410 | A =600 | A =400 | A =520 | A =410 | A =600 | A =400
160 5,84 7,67 11,14 13,92 7,59 5,55 3,52 2,66
170 5,69 7,50 10,79 13,22 7,81 5,70 3,68 2,84
180 5,56 7,27 10,11 12,52 8,01 S91 3,99 3,05
190 482 7,26 09,74 12,21 9,39 5,92 418 3,15
200 4,74 7,14 09,33 10,76 9,56 6,03 4,40 3,70
210 474 714 09,23 10,75 9,56 6,03 4,46 3,70
Tableau 22: Valeurs de la réflectance et du coefficient K/S des colorants
dispersés sur tissu polyester
Temyp. Réflectance [%] K/S
°’C Rouge | Jaune Bleu |Mélange | Rouge | Jaune Bleu [Mélange
Palanil | Palanil | Palanil |des3col.| Palanil | Palanil | Palanil |des 3col.
A=520| A=440| A =670 | A =450| A =520| XA =440| A =670| A =450
160 7,83 11,23 8,81 19,82 05,42 03,50 4,71 1,62
170 6,32 08,45 7,80 12,53 06,94 04,95 5,44 3,05
180 5,62 05,35 6,22 10,56 08,55 08,37 7,06 3,78
190 3,90 05,21 5,92 09,87 11,83 08,62 7,47 411
200 3,78 04,63 5,64 07,57 12,24 09,82 7,89 5,64
210 3,68 04,63 5,25 07,31 12,60 09,82 8,54 5,87
Tableau 23 : Valeurs de la réflectance et du coefficient K/S des colorants
dispersés sur tissu mixte.
Temp. Réflectance [%] KIS
°C Rouge | Jaune Bleu |Mélange | Rouge | Jaune Bleu | Mélange
Palanil | Palanil | Palanil |des3col.| Palanil | Palanill | Palanil |des3 col.
A=520| A=440| » =670 | A =450 A=520| A =440 A =670| A =450
160 9,74 28,83 32,13 17,29 4,18 0,87 0,71 1,97
170 8,28 25,29 25,10 13,50 5,07 1,10 1,11 2,77
180 7,75 19,36 20,23 11,98 5,49 1,67 1,57 3,23
190 7,66 13,64 12,18 11,87 5,56 2,73 3,16 3,27
200 7,37 08,79 08,90 11,41 5,82 4,75 4,62 343
210 7,08 07,80 08,75 11,03 6,09 5,44 475 3,58

Col: colorant




Annexe &

Programme

CLS
DEFfr(X)=(1-X22/2*X
INPUT "donnez le nombre de colorants:"; nc
DIM onde(nc), re(nc), rt(nc), col(nc, nc), a(ne, nc), concent(nc)
FORi=1TOnc
PRINT "donnez la"; i; "éme concentration:",
INPUT concent(i)
NEXT i
CLS
FORi=1TOnc
PRINT "l'onde"; i
INPUT "donnez la réflectance de reference:"; re(i)
INPUT “"donnez le réflectance de support.®; rt(i)
re(i) = re(i)/ 130
rt(i) = rt(i) / 100
FORj=1TOnc .
PRINT "donnez la réflectance du colorant”; j;
INPUT **; col(i, j)
col(i, j) = col(i, j) / 100
NEXT j
NEXT i
FORi=1TOnc
f = for(rt(i)
FORj=1TOnc
g = far(col(, j))
a(i, j) = (g - f) / concent(j)
NEXT j
NEXT i
FORi=1TOnc
2 = fnr(re(i))
b(i) = fnr(re(i)) - fnr(rt(i))
NEXT i '
CLS
FORi=1TOnc
PRINT b(i); "=";
cc=1
FORj=1TOnc
PRINT a(, j); " *; “c"; cc;
IF cc <3 THEN PRINT "+,
cc=cc+1
NEXT j
PRINT
NEXT i
SLEEP



CLS
FORK=1TOnc-1
PIVOT = a(K, K)
FORi=K+1TOnc
FORj=K+1TOnc
a(i, j) = a(, j) - a(i, K) * a(K, j) / PIVOT
NEXT j
b(i) = b(i) - a(i, K) * b(K) / PVOT
c(i) = b(i)
NEXT i
NEXT K
c(nc) = b(nc) / a(nc, nc)
FORi=1TOnc -1
K=nc-i
FORj=K+1TOnc
c(K) = (b(K) - a(K, j) * ¢()) / a(K, K)
b(K) = c(K) * a(K, K)
NEXT j
NEXT i
PRINT "les concentrations sont:”
PRINT
FORi=1TOnc
PRINT "c("; i; ")="; c(i)
NEXT i




Annexe 6

Tableau 28 : Valeurs du TCD de la chaine en fonction de la température
et du temps de thermofixation.

TCD en secondes
Temp °C 30" 40" 50" 60* 90*
i 180 77 86 98 112 118
190 107 122 131 144 153
) 200 27 37 40 46 51
210 107 122 131 144 153

Tableau 29 : Valeurs du TCD de la trame en fonction de la température et du
temps de thermofixation.

~ TCD en secondes
Temp °C 30* 40" S0* 60* 90"
o 180 62 67 79 84 97
190 90 109 117 128 140
. 200 20 28 34 40 46
210 46,5 51 75 81 92

*temps de thermofixation, en secondes
temp: température

Remarque:
- Les conditions d'essais pour les températures 180 et 190°C sont: température
65°C, concentration du phénol 50%.

Pour les températures 200 et 210°C : température 75°C, concentration du
phénol 100%.



Annexe 7

Tableau 32: Influence de la température sur la tenacité.

Température
160 170 180 190 200 210
Tenacité
sens chaine 19,87 21,36 21,86 23,35 24,34 23,85
sens trame 17,64 18,65 20,35 21,86 22,85 2211
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