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-La microencapsulation et le textile (origines)

- La microencapsulation appliquée au textile (contraintes, technologies)

- U'application textile (technologies)

- Les enjeux futurs de cetie alliance

- Les travaux en cours et futurs

- Les potentiels & venir
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L’origine :

Fin des années 90 : fonctionnalisation des textiles par la microencapsulation avec deux
applications initiales majeures (avec libération ou non d’actif) :

- Les cosmétotextiles (avec Dim) :

( Articles contenant une substance ou une préparation destinée a étre libérée durablement sur
les différentes parties superficielles du corps humain » (définition BNITH)

- Les tissus thermorégulants (avec Outlast) :

« Articles capables d’emmagasiner 'excés de chaleur corporelle pour la restituer lorsque la
température du corps diminue »

Ces applications, fruit de nombreuses années de recherche ont été permises par la mditrise a la
fois des procédés d’ennoblissement textile et des procédés d’encapsulation

De part le caractére novateur de 'application un contexte réglementaire s’est construit jusqu’a
récemment encore (exemple : norme cosméto-textile)



©creathes LA MICROENCAPSULATION APPLIQUEE

Adaptation des microcapsules existantes aux contraintes des procédés textiles :

- Surco(ts trés faibles

Mi le (5
- Granulométrie : @ capsule < @ fibre icrocapsule (5Um)

(pour une bonne accroche)

- Résistance aux traitements textiles
(contraintes mécaniques et thermiques)

- Insolubilité dans I'eau (procédés aqueux) : o o
Liant (fixation et durabilité)

- Gestion de la libération de I'actif Fibre textile (5-40pm)

- Physico-chimie des membranes
(potentiel zéta, compatibilité avec les composés des traitements textiles)

L’ensemble des contraintes technico-économiques ont orienté le choix technologique vers
deux méthodes d’encapsulation majoritairement utilisées jusqu’a aujourd’hui :

- Uencapsulation en résine aminoplaste (polymérisation in-situ) essentiellement
- Uencapsulation en gélatine (coacervation) plus rarement

- D’autres méthodes existent également mais de fagon minoritaire (PA, PU, etc.)
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Principe simplifié de la microencapsulation par Polymérisation in situ (Résine
AMINOPLASTE)

Emulsion huile dans eau
Formulation non Eau + + polymére

soluble dans l'eau polymeére hydrosoluble + Tensioactifs

Trés adaptée aux applications
Textiles, thermodur résistant a la température,
et aux agents chimiques. Anioniques, mouillables

Variation de pH
ou FI
ou Température

Emulsion Emulsion
+ polymeére insoluble + polymeére insoluble

Température, catalyse,
pH, etc..

Migration des
Condensats sur I’huile

e
N

pd
~

Polymérisation
de la paroi (80°C)

Formation de la paroi
(45°C)




G creathes L’ENCAPSULATION EN RESINE AMINOPLASTE

Create the Solution OnDemand

Principe simplifié de la microencapsulation par Polymérisation in situ (Résine
AMINOPLASTE)

NH,
Réaction : )\
NT NN
2 R-NH,, (mélamine) + HCHO (formaldéhyde) = R-NH-CH,-NH-R /“\ P
H,N N NH
Mélamine

Résidu présentant une toxicité & considérer :

Formaldéhyde
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Principe simplifié de la microencapsulation par Polymérisation interfaciale (PA,

PU)

Huile cosmétique Solution aqueuse +
+ monomere A Monomere B soluble
soluble dans I’huile dans l'eau

Monomere B

Mise en émulsion

N
7

Polycondensation
Polymere Monomere B interfaciale

-(A-B)- (T, pH, Catalyseur, etc.)

Monomere A

N




©creathes L'ENCAPSULATION INTERFACIALE

Create the Solution OnDemand

Principe simplifié de la microencapsulation par Polymérisation interfaciale (PA,

PU)

Réaction PA :

H,N-R-NH, (diamine) + CIOC-R’-COCI (chlorure d’acide) = H,N-R-NH-CO-R’-COCI

Résidus pouvant présenter une toxicité & considérer :

Amine / chlorure d’acide (possibilité d’utiliser un acide carboxylique)

Réaction PU :

OCN-R-NCO (di-isocyanate) + HO-R’-OH (diol) 2 OCN-R-NH-CO-O-R’-OH

Résidus pouvant présenter une toxicité & considérer :

Di-isocyanate (décomposition dans I'eau) / diol
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Principe simplifié de la microencapsulation par Coacervation (Gélatine)

Emulsion Réticulation
< R
Solution de gélatne 2 Glutaraldehyde
50°C, pH neutre Sop,0
2] (+)
T Soude
Ajoutde CMC Hg Ai:uitﬁcmnn
Récupération
Filtration / lavage |
Geélification Pl
el e o Q o
Diminution de la température | ©
l o] o
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Principe simplifié de la microencapsulation par Coacervation (Gélatine)

Principe :

- Agrégation entre les chaines de gélatine et de cmc par modification de la charge de surface
de la gélatine (pH)

- Durcissement des parois par abaissement de la température et réticulation

Résidus présentant une toxicité & considérer :

Glutaraldéhyde
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L’épuisement :

Immersion du textile dans un bain contenant :
- les microcapsules
- un liant (acryliques, etc.) pour 'accroche des capsules

et la durabilité de I'application (résistance au lavage)

- des additifs et tensioactifs

} - 30 & 50 g de capsules/kg de
tissu
- Bonne disponibilité de I'actif
- Traitement adapté aux textiles
confectionnés

Migration des microcapsules du bain vers l'interface
textile /eau par variation de pH, Fl et T°

L’enduction :

Application d’'une pate contenant :
- les microcapsules

- une résine acrylique, vinylique ou pate PU

g A /
e, = el A

- des additifs et tensioactifs

- 50 & 150g/m2 de tissu

- Disponibilité de I'actif limitée
- Adapté aux textiles au large,
avant confection et produits finis
assez lourds

Enduction classique (raclette ou calandre a chaud)

®1u
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Le foulardage :

Imprégnation du textile par trempage a la continue
puis calandrage (quantité maitrisée)

Utilisation de liants spécifiques type acrylique, - 20 & 40 g/Kg de tissu
- Bonne disponibilité de I'actif

- Traitement sur tissu (tout support) au

styren-butadien, vinyl, PU, etc.

large avant confection

L'impression / sérigraphie :

Dépose sur une face du tissu d’'une couche liant/capsules :

- par cadre rotatif (impression), continu - 50 & 100 g/kg de fissu

- par cadre plat (sérigraphie), discontinu - Bonne disponibilité de I'actif
- Traitement sur tissu (tout support)
au large avant confection

Utilisation de liants type acrylique, styren-butadien, vinyl, PU (impression) ou aprés (sérigraphie)

Dépose localisée sur le textile
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Depuis les premiers travaux d’intégration des microcapsules dans les textiles de
nombreuses applications on vu le jour : marketing olfactif, textiles thermochromes, anti-uv, etc.

Un marché existe, c’est devenu une évidence'!
De nos jours, les enjeux majeurs sont :

- La toxicité des composés utilisés dans les procédés d’encapsulation (blacklists), les résidus de
monomeéres et I'évolution de la législation (exemple : le formaldéhyde, le gutaraldéhyde)

- Les biocompatibilité des matiéres premiéres d’ennoblissement textile

- Le développement des matiéres premiéres « intelligentes » (libération en réponse a un stimuli
environnemental)

- U'extension des procédés d’encapsulation aux actifs hydrosolubles

- Lintégration de I'alliance microcapsule-textile dans d’autres domaines

Il s’agit donc de travailler sur les microcapsules mais également sur les procédés textiles



crec\thes LES TRAVAUX EN COURS ET FUTURS

LUouverture vers d’autres secteurs implique donc de nouveaux travaux sur :

- De nouvelles technologies de microencapsulation et textiles utilisant des procédés plus propres
et/ou de nouvelles matiéres premiéres :

—>spray-drying, prilling, polymérisation in situ, ...

—> matiéres végétales (huiles/cires végétales), animales (chitosan) et plus largement
polyméres biocompatibles (polyméres synthétiques)

—> liants, mouillants et additifs textiles d’origine cosmétique ou pharmaceutique

- Lobjectif étant de se conformer aux diverses réglementations futures tout en assurant :

- 'adéquation avec les procédés textiles
—> lefficacité (objectivation/allégations)
= la durabilité (entretien/porté)

—> les propriétés intrinséques des textiles (aspect, toucher, couleur)
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- La recherche de nouvelles membranes « intelligentes » :
- relargage contrélé par le pH (matériaux pH dépendants), la température
(matériaux avec Tg contrdlée), 'lhumidité (solubilité /perméabilité & I'eau), d’autres
composés (interactions entre les composés), ...

- Uencapsulation des composés hydrosolubles :

—> contraintes textiles (techniques et économiques)

—> conformité vis-a-vis des réglementations futures

@ 15
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Principe simplifié de la microencapsulation par Polymérisation in situ (Silicone)

Solution aqueuse +
Monomere A et B soluble
dans l'eau

Huile cosmétique

Monomere B

Mise en émulsion

N
e

Monomere A

Paroi en polymeére A-B

Condensation
A-B

Migration Monomeére
AetB
vers interface

@ 16




© creathes LES TRAVAUX EN COURS : EXEMPLE

Create the Solution OnDemand

Principe simplifié de la microencapsulation par Polymérisation in situ (Silicone)

Principe :

- Hydrolyse des silanes = formation de silanols (espéce réactive)

- Condensation des silanols par variation du pH

Avantages :

- Résidus monomériques non toxiques

- Membrane ne présentant pas de toxicité et déclarée cosmétique
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MIGRATION VERS DES MARCHES PLUS REGLEMENTES ENCORE :

- Le textile « Cosmétique »

—> Le textile « Dispositif médical » (compression/délivrance /traitement)

D’AUTRES MARCHES TECHNIQUES :

Batiment

Sécurité

Traitement de surface
Automobile

Les procédés industriels
etc.

Tout ceci passe par la maitrise des procédés des secteurs cibles

Le pilier : 'INTELLIGENCE TECHNOLOGIQUE (combinaison/adaptation de technologies
différentes)

) 18



© creathes CONCLUSION

Create the Solution OnDemand

L’alliance de la microencapsulation et du textile existe sur le marché depuis prés d’une
quinzaine d’années maintenant et a vu naitre de nombreuses applications :

- L'existence d’'un marché est désormais une évidence avec des produits dont I'efficacité, le
sérieux, la technicité, I'inocuité et la durabilité ont été démontrés

Un potentiel important et un réel avenir se présentent pour ses produits dans des domaines
de plus en plus variés :

- Uexploitation de ce potentiel passera par la recherche, la maitrise des procédés mais

également et surtout par l'intelligence technologique pour I'assemblage des diverses
technologies
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