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PREFACE.

ﬁmus poinls de vue, la fabrication des soies artificielles
meTite Vintérét de Loub technieien quis’intéresse au mouve-
ment industriel et aux progres seientifiques.

Il s'agil d'une invenlion bien francaise. — (est un
illustre: savant francais, De Réaumur; qui par la plus
¢tonnante prescience décrit en quelques lignes, au milien da
dix-huitiéme siecle, le principe de la fabricalion que réa-
lisent plus tard, quand le permettent les progrés scienti-
fiques, et industriels alors réalisés, deux autres francais,
De Chardonnet ¢t Despeissis. L'un gagne des millions,
'autre meurt pauvre : chacun a eréé une meéthode qui, par
[a.suite, saffirmera parmi les meilleures.

Il s'agil d'un lype admirable de synlhése indusirielle. —
Ou'on réfléchisse au compliqué, & Vincertain, du cotteux,
au long du procédé qui consiste 4 cultiver le miirier, a
nourrir de ses l't‘.uil]l-:s' les chenilles du hombyx, & Luer les
chrysalides, a dévider les cocons. Qu'on pense semblahle-
ment au simple, au commode, i I'élégance, 4 la streté de la
méthode consistant & dissoudre et & filer des brins de coton
trop courts pour étre utilisables en filature ! Désormais,
plus & s’'inquiéter des maladies du ver i soie, du chomage
des magnanarelles qui normalement travaillent. quelques
mois par an, du climat qui convient mal au mdrier ou au
bhombyx... N'est-ce pas admirahle !
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Il s'agilsd’ un mervetllews: exemple de progrés industriel. —
Il était déja superbe d’avoir obtenu les premiéres soies
artificielles. Pourtant comme elles étaient de médioere
qualité | Elles n’avaient ni le léger ni le moelleux, ni le
solide de la vraie soie. Mouillées, elles perdaient toube
Lénacité. Bssayait-on de les teindre dans un bain bouillant...,
elles se transformaient en une sorte de gluante colle. Or,
d’année en année, la solidité s’est affirmée, toutes les pro-
priétés se sont améliorées, Aujourd’hui les soies artificielles
valent presque les soies naturelles. Demain, asm.u'iiniépt ;
elles vaudront mieux ! v

Il s’agit enfin d’'une produclion économique énorme. —
Déjh dans leur ensemble, les industries textiles s’affirment
d’importance comparable aux industries de I’alimentation,
des transports, du logis. Or la production des soies arti-
ficielles a suivi une progression étonnante par sa régularité,
par linsoupgonné de sa constante augmentation. En
quelques années 4 peine, les usines américaines, par exemple,
décuplent leur puissance et elles ne parviennent pas i
salisfaire aux demandes. Plusieurs procédés se concur-
rencent : aucun ne supplante les autres, tant le marché esl
vaste et les possibilités illimitées.

Dans ces conditions, il étail toul naturel que s'épuise
en quelques années, malgré tant d'imperfections et tant
de sommaire, le petit Ouvrage qu’au cours des derniéres
années d'avant-guerre, nous consacrions. avee un ami a la
fabrication des soies artificielles. Nous sommes heureux de
pouvoir donner aujourd’hui une nouvelle version du méme
Travail avee la possibilité d’étre plus complet, de mienx
déerire principes et détails de fabrication, de faire place
aux descriptions de perfectionnements nouveaux et de
méthodes modernes.



- PREFACE. ' 7

[

Nous avons conservé souvent le texte de la premiére
édition, mais en le remaniant, en y ajoutant beaucoup, en
refondant complétement les Chapitres consacrés & des
Lechniques absolument changées depuis quelques années,
comme c’est le cas pour Pindustrie des acétocelluloses par
exemple. Nous avons conservé les descriptions, d’ailleurs
toujours extrémement succinctes, de méthodes surannées ou
de procédés qui n’eurent vraisemblablement jamais d’exis-
tence que sur les textes de brevets. Mais tant d’idées sont
bonnes qui, quelque jour, reprises et remises au point,
‘pourront mener au succes qui meneérent jadis 4 la déroute...,
Au reste, pour le technicien, les qumtions d'antériorités
ont tant dimportance qu'on ne sauraib Jamalﬂ trop le
documenter li-dessus.

Nous avons ajouté au pu)gmmmv de notrc premiére
édition une étude sommaire sur la fabrication directe
des étoffes artificielles : lindustric n’est encore qu'em-
hiryonnaire sans doute, mais ses possibilités de développe-
ment 4 venir sont énormes,

Dans un Ouvrage de ce genre, encore que prenant sojn de
bannir tout appareil, inutilement savant, de chimie orga-
nique trop rébarbative ou de méecanique trop spécialisée,
il nous était indispensable de supposer notre lecteur au
courant des notions élémentaires de la chimie industrielle
el des arts textiles. Au cas ol certaines pages du présent
Volume sembleraient & d’aucuns d’une lecture difficile,
il serait aisé d’acquérir les connaissances nécessaires pour
supprimer toute difficulté. On lira dans ce cas les petits
volumes que nous publiimes pour initier & la chimie les
curieux des choses de la Science el de I'Industrie: A B(Q de
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LES SOIES ARTIFICIELLES

CHAPITRE 1.

GENERALITES.

La soie naturelle. — C’est, parait-il, 3000 ans avant
I'ére chrétienne que les Chinois apprirent a utiliser la soie
des cocons du Bambya mori. Aprés nous avoir été longtemps
importée de I'Orient, la soie indigéne fit son apparition en
Italie d’oni Pon s'efforca de l'introduire en France. De
Louis X1 & Henri IV, il fut rendu de nombreux édits encou-
rageant la sériculture naissante. Colbert réussit & 'implanter
définitivement; on introduisit ensuite, sous Louis XV, la
varicté & soie blanche. Trés prospere, I'élevage des vers &
soie ne produisait pas moins de 6 millions de kilogrammes
en 1788. Apreés la tourmente révolutionnaire, il prit un
essor considérable pour atteindre son apogée en 1830,
ol l'on réeolta en France, 26 ooo tonnes d'une valeur de
130 000 000 de francs : le dixiéme de la consommation
mondiale. La pébrine, terrible maladie des chenilles du
Bombyx, fit reculer cetle quantité & fooo tonnes (1865).
Elle est relevée actuellement 4 8 ooo 0oo de kilogrammes de
cocons; la production mondiale atteignant 5o oooooo de
kilogrammes de soie.

Bien que 'on produise dans certaines régions extréme-
menl orientales, des soies «sauvages» (tussah eb similaires)

CHAPLET 1
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provenant de cocons produits par des chenilles qui évoluent
et se reproduisent & I'état naturel, la presque totalité de la
soie naturelle provient des établissements d'élevage ou
magnaneries.

La « graine » constituant les ceufs des vers & soie esth,
conservée, d'année i aubre, dans des conditions convenables
de température et d’humidité, On les fait varier au moment,
de la pousse des premiéres feuilles de marier, pour amener
Péclosion des larves. Celles-ci ont 3mm de long sur omm, 5 de

_diametre ; nourries exclusivement des indispensables feuilles,
elles s’accroissent et se développent en subissant successi-
vemenb quatre mues. La chenille, arrivée 4 sa taille maxi-
mum (8-9 de longueur, 4-58), cesse alors de ‘manger,
grimpe sur des branchages disposés ad hoc et commence
a séeréter la soie en décrivant de la Léte des oo qui se super-
posent et se juxtaposent jusqu’a formation d'un cocon.

Toutes les chenilles, les phryganes, d'autres insectes
encore, produisent de la matiére soyeuse en plus ou moins
grande abondance; elle leur serl & s’attacher aux feuilles,
4 se construire une retraite, a se suspendre, enfin & se tisser
un cocon. La soie est produite par certaines glandes sali-
vaires modifiées el ne séerétant plus un liguide digestif,
mais une substance tenace qui s’étire en fils se solidifiant,
au contact de I'air et de 'eau; ce sont les glandes sérici-
génes. Elles se composent d'une paire de tubes terminés en
cmeums et de longneur variable chez les différentes espéces ;
chez les vers & soie, elles s'é¢tendent sur toute la longueur
eb, aprés la derniere mue, remplissent exclusivement les
quatre ou cing premiers anneaux du corps. Les canaux défé-
rents de chaque systéme se réunissent dans la téte et un
conduit commun, qui vient déboucher dans la levre infé-
rieure par un bubercule mobile, ou trompe formant une
véritable filiére.

Sur ce tube, se -brouve une paire de petites glandes
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secrétant une matiére visqueuse qui accole et réunit les
deux fils & leur passage; ils sont ainsi englobés d'un vernis
protecteur qui les rend presque inaltérables : le grés.

Quand les cocons de vers 4 soie sont terminés, les magna-
narelles en trient un certain nombre pour les besoins de la
reproduction et traitent les autres par un étuvage 4 70-
800 €. La chaleur tue la chrysalide; on évite ainsi que,
devenue papillon, elle ne troué le cocon, dés lors presque
inutilisable.

Les cocons, immergés dans Ueau chaude, sonb ballus
a l'aide d'un balais de bruyere fine, les filaments emmeélés
de lextérieur.se détachent et 'on peut prendre le bon
brin de chaque cocon. On réunit, selon les cas, trois &
quinze fils élementaires el les enroule sur un dévidoir, les

~cocons se déroulent & mesure; quand 'und’eux est épuisé (1),
on ajoute au faisceau le fil d'un cocon nouveau. Toutes
ces manipulations sont trés difficiles et demandent une
grande habileté. '

Le fil ainsi obtenu est ensuite décreusé dans un bain de
savon bouillant (30 pour 100), oit on le plonge et l'agite
pendant 1o ou 20 minutes. On tord A la cheville, puis
cuil 1 heure dans un bain de savon 4 15 pour roo. On peut
également décreuser par traitement dans un bain bouillant
de soude causbique a 12 pour 100, mais on risque d’attaquer
la soie. ¥

Les fibres soyeuses se composent de denx parties bien
distinctes : les brins élémentaires, et le vernis ou grés qui
les recouvre; la partie centrale essentielle est composée de
fibroine insoluble dans les dissolvants neutres et dans
I'gide acétique, soluble dans les alealis caustiques, les

(1) Selon les wvariétés, les cocons conliennent de 200-boo™ (races
exotiques) 4 Goo-8oo0™ (races francaises et italiennes) de fil, d'un dia-
metre de 20 a4 3o millibmes de millimétre.
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acides forts concentrés, le chlorure de zine, le réactif de
Schweitzer qui dissout le coton et 'oxyde de nickel ammo-
niacal qui ne le dissout pas. Elle absorbe tres facilement les
sels métalliques en augmentant notablement de poids
(jusque 1000 pour 1oo), propri¢cté utilisée dans la charge
des soies. Elle brile avee une odeur de corne grillée.

Le grés st compose de principes azotés albuminoides
coagulables par la chaleur, de matiéres azotées solubles
dans Peau bouillante, de matiéres grasses el résineuges.
On suppose le gres et la fibroine analogues aux produits
épidermiques, tels que corne, cheveux et laine, dont la
nature est voisine des albumines et de la gélatine, sans
d’ailleurs étre autrement fixé sur leur constitution. Leurs
compositions ne sont pas toujours identiques et leurs
teneurs respectives varient selon la provenance des soies,

L'invention des soies artificielles, — Nous avons tenu &
rappeler dans ses grandes lignes la technique de produc-
tion des soies naturelles parce que c'est le mécanisme de
cette production qui inspira la découverte des soies arbi-
ficielles. Le « préinventeur » de ces produits est un sayant
naturaliste, de Réaumur.

Voici ce qu'apres la deseription du Bemby, il eurwalt
en 1734, dans son histoire des insectes :

. Une autre vué... que la nature semble nous donner
ici, ¢'est que la soye n’étant qu'une gomme liquide qui se
desséche, ne pourrions-nous pas nous-mémes faire de la
soye avee nos gommes el nos résines ou avec leurs prépa-
rations ? Cette idée, qui pourroil, d’abord paroitre chimg-
rique, ne semblera pas telle lorsqu'on viendra & Vappro-
fondir. Nous sommes déji parvenus & faire des vernis qui
ont les qualités essentielles de la soye : les vernis chinois
et ceux qui les imitent ne craignent aucun dissolvant,
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'eau n’a aucune prise sur eux, des degrés de chaleur plus
grands que ceux auxquels nos étoffes sont exposées ne sau-
raient les altérer. Si nous avions des fils de vernis, nous en
pourrions faire des bissus qui, par leur éclat et leur solidité,
imiteraient ceux de la soye qui n'aurait pas plus de valeur,
car les bons vernis bien secs ne sentent rien. Mais comment
tirer ces vernis-fils ? Nous devons peut-étre désespérer de
les tirer en fils aussi fins que le sont ceux des vers & soye,
mais ce degré de finesse ne leur est pas nécessaire, et il ne
doit pas paraitre impossible ni de les filer, ni de les filer
assez fins quand on pense jusqu’on Fart peut aller ('). »

De Réaumur donnait en exemple, & 'appui de sa these,
les filaments obtenus en étirant le verre, qui peuvent,
en effet, étre considérés comme premier type de soie artifi-
cielle réellement fabriquée.

On peut citer parmi les promoteurs de lindustrie des
soies artificielles — encore qu’il ne s’agisse dans le cas que
d'une soie, pour ainsi dire, mi-artificielle — le sicur Dubet
« écuyer de la ville.de Chiateauroux », qui publiait 4 la fin
du xvin® siecle un curieux Ouvrage (*) pour préconiser
'utilisation des’vers & soie eux-mémes ou plutot de la
matiere gommeuse leur servant a séeréter les fils du cocon,
pour former directement un lien soyeux. Voiei une des
méthodes mentionnées par Dubeb

« J'ai pris des vers dans leur point de maturité. Des
qu'ils commencent & placer les premiers fils, je les ai
jetés dang le vinaigre : cet acide les fait mourir trés promp-
tement. Quelques heures aprés, j'ai ouvert ces vers, j'en

(Y De Reavmun, Mémoires pour servir a Uhisloire des insecles,
Paris, 1734. :

(%) La Muriomélrie, inslruclion nouvelle sur le lever de la soie.
A, Lausanne, 1770.
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ai extrail les deux réservoirs soyeux. Je les ai étendus
(étirés) séparément avec la main par les deux extrémités el
de chacun j'ai retiré un fil d’environ trois pieds de lon-
gueur. » :

On voib qu'il s'agit, en fait, non d'une soie, mais d'un
filament du genre de ceux dits « crins de Florence ». 1l
n'élait pas moins intéressant de signaler le fait. Nous
reviendrons sur obtention artificielle des crins avec les
glandes séricigénes du ver & soie lors de notre étude con-
sacrée aux soies artificielles & base de matiéres protéiques.
Au reste, Dubet proposait de généraliser sa méthode pour
produire des filaments trés fins. « Mes observations n’ont
fail apercevoir la possibilité de filer nos soles dans leur
état de gomme avant qu’elles soienl réduites a la forme
souns laguelle nous sommes habitués de les travailler. »
L'inventeur ne semble pas avoir d’ailleurs réussi 4 obtenir
“de la soie véritable, car il conclut : « Je n’abandonne point
e projet de filer les vers au lieu de cocons et de mettre &
profit toule la matiere soyeuse donb nous perdons une
partie considérable »,

Mais ee ne fub que par U'emploi de la ue[luloat. conski-
tuant essentiel de toutes les fibres végétales, et dont on
connait les propriétés textiles : ténacité, souplesse, que 'on
obtint les véritables premiéres soies artificielles. En effet,
I'aspect brillant de la soie ne tient pas 4 sa composition
particuliére, mais 4 la forme extérieure des brins élémen-
taires, beaucoup plus parfaitement ronds et lisses que
ceux des autres textiles. Or, en dissolvant les fibres irrégu-
litres de la cellulose naturelle, et les fagonnant ensunite
a bravers des filieres convenables, on peul obtenir des
fibres lisses et continues comme celle de la soie.

Restée longtemps dans Poubli; I'idée de de Réaunmur ful
reprise par Andermars, de Lausanne, qui, en 1833, prenait
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un brevel (E P., mo 283) pour la production de la soie
artificielle. Son procédé consistait & réduire en pate de
jeunes branches de mirier, & purifier cette péte, 4 la blan-
chir, & la transformer en nitrocellulose ensuite dissoutee
dans un mélange d’alcool et d'éther, & ajouter & cette
solution une solution éthérée de caoutchouc, préalablement
traitée par 'ammoniaque, et & transformer en fils la liqueur
ainsi obtenue. Pour réaliser cette derniére opération,
Andermars se servait d'une simple pointe d’acier. Trempée
dans le mélange, puis retirée, cette pointe entrainait un
fil visqueux qui se desséchait rapidement et gqu’on enrou-
lait autour d'une bobine : mode de filature évidemment
inemployable industriellement.” D'ailleurs le procédé ne
fut jamais appliqué en grand. Il n'est pas moins vrai
gqu'Andermars doit étre considéré comme le véritable
inventeur des soies artificielles. Mais Iinvention et la
miise au point pratique sont souvent siloin Pune de Pautre,
que le metteur au point a souvent mérite égal 4 celui de
I"originateur. '

Apres essai d'Andermars, ] idée de de Réaumur rebomba
dans Poubli. Elle en fut tirée d’abord par Crookes el
Weston (E. P., 1882), Swan (D. R. P., 1884), Swinburne
(E. P., 1884), Wynne et Powel (E. IP., 1884) qui, dans
un autre_ordre d'idées, se mirent A fabriquer des fils pour
lampes 4 incandescence en transformant en: fil une solu-
tion de nitrocellulose et 1n1p:ég|1dll| de Lerres rares les
fils ainsi obtenus,

(est en 1884 également que H. de G}mrdrmmt, aprés
de longs et multiples essais (il avait, dés 1878,  exposé
quelques échantillons de soie fabriquée artificiellement),
déerit la fabrication d’une véritable soie artificielle obtenue
par le passage du collodion dans un tube eapillaire, puis
évaporation & l'air du liguide éthéro-alcoolique; nous
reproduisons in erlenso la Note qui fut déposée & ceble



] LES SOIES ARTIFICIELLES,

époque & l'Académie des Sciences sous le titre : Sur
une maliére lealile arlifictelle ressemblant d la soie.

« On fait une dissolution de 38 de cellulose nitrée dans
roo-150™" d’un mélange a parlies égales d’alcool et d’éther.
On ajoute 29 5 d'une solution alcoolique filtrée, au
dixiéme, de protochlorure de fer sec du commerce, ou de
protochlorure d’étain. Le tout est filtré dans un appareil
fermé & l'abri de toule évaporation.

» Cette liqueur est placée dans un réservoir \«'b[‘Ll(‘d]
portant au bas un bee de chalumeau horizontal. Cette
tuyeére, en verre étiré ou en platine, forme un cone aigu :
I"ouverture doit étre de omm 1 & o™m™m o I'épaisseur du bord
ne doit pas excéder omm . Ce chu]umeau débouche dans
une cuve pleine d'eau acidulée par o5 8 pour roo d'acide
nitrique monohydrate.

» Le niveau étant dans le réservoir de quelques centi-
meétres plus haut que dans la cuve, 'écoulement se produit
facilement. La veine fluide prend immédiatement de la
consistance dans I'eau acidulée, et peut étre tirée dehors
par un mouvement uniforme. Le fil ainsi formé doit. étre
séché rapidement durant son trajet & travers un espace
ou circule un ecourant d’air sec non chaufté et peut étre
enroulé des qu'il est see. Le fil ainsi obtenu est gris ou
noir. On peut introduire un grand nombre de substances
colorantes solubles dans la Gﬂ)lllht)tl ¢thérée et obtenir des
fils de toutes couleurs.

» Le nouveau. fil est transparent, souple, cylindrique ou
aplati; Paspect, le toucher sonl soyeux; le diamétre est
de 12-20% La charge de rupture est de 20-25-30k% par
millithetre carré. 11 brale sans que le feu se propage;
chauff¢ en vase clos, il se décompose lentement. Il est
inattaquable par les aeides et les alcalis de moyenne
concentration, par 'eau froide ou chaude. Insoluble dans
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Paleool, I'éther, il se distout dans alcool éthéré et Péther
acétique, g
» On peut rapprocher plusieurs de ces filisres, tirer un
fil multiple et obtenir des trames et des organsins immédia-
tement utilisables. Les brins, réunis au sortir des Dbees,
adhérent assez fortement pour cela; dailleurs, on peut
ajouter dans le liquide de la cuve tel adhésif ou tel apprét
qu'on voudra. Le groupement de plusicurs fils offre aussi
Vavantage de remédier aux accidents de filage. »

La période d’essais fub suivie d’une véritable fabrica-
Lion industrielle. A I'exposition de 188¢, les échantillons de
de Chardonnet furent trés remarqués. Aprés une réserve
justifie par la solidité médioere des premiers produits, le
Lissage employa la nouvelle fibre.

La cellulose et ses dérivés chimiques. — Les parois des
cellules et fibres qui constituent le squelette de tous les
végélaux, sont composés en grande partie de cellulose:
matiére que l'on retrouve aussi dans l'enveloppe et les
museles de certains animaux inférieurs. La consistance et
I'état, d’agrégation en sont Lrés variables : de la cellulose
des gemmules a celle des noyaux de fruits, il y a toute une
série  de produits cellulosiques d'apparences diverses.
Tandis que le coton blanchi, la moelle de sureau, par
exemple, sont constitués par de la cellulose presque, pure,
la plupart des tissus ligneux sont & base de lignocelluloses
el de nombreuses. fibres contiennent des pectocelluloses.

La cellulose pure est blanche, inodore, insipide. Sa den-
sité est de 1,525. Elle se compose de 44,2 pour 1oo de car-
bone, de 6,3 pour roo d’hydrogeéne, de 49,5 pour 100
d’oxygeéne, ce qui correspond & la formule brute GOH' OS5,
analogue a celle de la fécule : ¢’est un hydrate de carbone.
En fait, sa constitution complexe est encore mal connue.
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Voici en effet les symboles par lesquels la représentent
divers chimistes qui se sont longuement occupés d'elle :

Bl A A A e B (Gs H10 05 )2
FRITE R gt v o S S N (CEH O )b
Mendelevely, . cooglnea, L aen o LGEHO)8
DR AT, Ell et s ters S o (GEH100)3
e o g Y et R .. (GoHO8)0

Pour expliquer les phénomenes de formation des dérivés
chimigues cellulosiques, on peut se contenter de la formule
relativement simple qu’a donné Lunge et du schéma
qu’adoptérent Cross-Bevan :

HE G OH
Ol =BG NEH-—0H - OH—HC/ D—=cii

OH — [H_:\\/’CH — OH 01_1 —_ I'l(l\/— CH
OH G - {(:H

Ce qui donne un maximum de quatre fonctions aleooliques
(OH) pouvant étre éthérifiées. Dans ces conditions, rien
que de tres naturel a4 Pexistence de nombreux composés
dérivés de la cellulose. Les principaux sonf :

.

- Hydracelluloses  formées sous Uinfluence des alealis ¢
plongé dans une lessive concentrée de soude caustique, le
colon se rétracte, s’hyalinise eb forme des combinaisons
du type

CGl2H19 010 Na ~+ H2v;

qui sont débruites par eau, en laissant le cobon « mercerisé ».
Cet alcali-cellulose, traité par le sulfure de carbone, se
transforme en thiocarbonate ou wanthate cellulosique

0 G H O

COHYO* ONa + Cot= CS\SNa
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(esl le principe de la fabrication des « viscoses ». En
régénérant la cellulose des solutions de ces produits, on
a des hydracelluloses, C!'* H* Of, H* O, dont T'eau ne se
separe que vers 16o°. :

Hydrocelluloses résultant de l'action des acides miné-
raux forts sur la cellulose. On sait que I'acide sulfurique
fort, par exemple, gélatinise la cellulose, propriété mise
i profit dans la préparation du parchemin yégétal. En
laissant la cellulose se dissoudre, on obtient un précipité
par addition d’eau: ¢’est une cellulose hydrolysée, comme
aussi celle résultant de action sur les fibres cellulosiques
de nombreux acides : acides nitrique et phosphorique en
hains concentrés, acide chlorhydrique gazeux, acides
oxalique, - citrique, tartrique, en solutions aqueuses trés
chaudes. Il semble que la composition de la plupd:t des
produits ainsi obtenus soit du type

(C8HWOs) + H20,

Orycelluloses qui prennent naissance sous laction des
bains d’hypochlorites employés en blanchiment,'le terme
extréme de l'oxydation étant GF H'Y OF, composé soluble
dans les lessives alcalines faibles. On obtient d’ailleurs les
oxycelluloses par force autbres agents : acide chromique,
permanganate de potasse, acide (,hiorhvdr[quv acide
nitrique, ete. i

Nitrocelluloses fabriquées en quantités énormes pour la
préparation subséquente du celluloide, des explosils
pyroxylés, des soles artificielles, en nitrant le coton plongé
en bains d’acides sulfurique et nitrique concentrés, En
variant les conditions de la nitration, on peut obtenir
diverses nitrocelluloses & taux d’azote variant fortement :
nous représentons, d'aprés Clément ét Riviere, les caracté-



12 LES SOIES' ARTIFICIELLES,

ristiques de ces divers composés, qu'il est d’ailleurs impos-
sible de bien caractériser et d’isoler les uns des autres

Tenenr en azole

l'rmh[msiii.un. pour 1oo.
el ChE R E RO A B R & SR 14,17
2 G H O O NOERYE e o 13,50
3 GARHB O (O CNIO RIS i sian 12,74
& CHHOM (0. NOZ) . ..o ies 11,96
b G HREO L GO SNO 2R (RN
6. G HIB O COUNOYT Gy 10,18’
7. G H#OB (O, NOZ)P ..., i 9,15
8, G HBOB(0.NO)S . yeinyis, 8,02
9 CB HI O OINONVLL L v 6,79
S S H A OO N O RN s 5,30
f1. G2YH3$ O (O NO2) . wisvis ey 3,80
425 CaiHa 0Ly O TN@H Dl b 2,09

Propriétes. — 1. Soluble dans Vacétone. — 2. Soluble dans 'acétone
et l'acétate d'amyle. Insoluble dans I'éther et le mélange alcool-éther.
— 3. Soluble dans l'acétone, I'éther acétique, 'acétate d'amyle. Inso-
luble dans I'éther et dans le mélange éther-alcool. — 4 et 5. Solubles

dans I'éther, Vacétone, l'acétate d'amyle, le mélange alecool-éther, — 6.°
Soluble dans Pacétone. Insoluble dans I'éther. — 7. Gelatinisé par

l'acétone et l'scétate damyle, Insoluble dans ['éther et le mélange
éther-alconl. — 8 & 12. Insolubles.

Acélocelluloses obtenues en soumettant la cellulose &
I'action de divers agents ébhérifiants (anhydride acétique,
chlorure d'acétyle, ele.) en présence de divers adjuvants
déshydratants. II existe toute unesérie de composés ayant
des degrés divers d’acétylation et les produits commereiaux,
qu’on caractérise par leur titre acélique, 2ont des mélanges
de plusicurs des composés dont nous donnons ci-aprés la
liste :
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Teneur en
acide acétique

Composition. pour too,
1. (CHRCOO)2C*HBO8 ., .. 0.0ne. 62,5
2. (CH3COO)CGHH0Y, 1o e 50,1
3. (GH3COO)WC2 H3 00 L L., 56.2
4. (CH® COQ)MEERSLOM e b 52,6
Ho (CH3COO)ECHB2 012 5000 b 48,7
6. (CHA GO0 CIHISOS - Gy 20,4
T (GH3 GO0 CAVH IS O L 14,7

l. Insolubles dans le chloroforme, le tétrachloréthane, 'acélone., —
2 et 3. Insolubles dans lacétone, acétate de méthyle, I'éther acélique.
— (i et 7. Insolubles dans tous les solvants usuels,

2 ¢t 3. Solables dans le chloroforme, le tétrachloréthane, le formiate
de méthyle. — 4. Soluble dans le chlovoforme, le tétrachloréthane, le
formiate de méthyle, Pacétone.

En outre, il existe une riche variété de dérivés divers
sans imporbance industrielle pour le présent; voici les plus
importants avee leurs caractéristiques essentielles :

Noms, . Composition.
1. Sulfate de cellulose., CSHSO3(S0%)2(?)
1’ (H,CO0)CEHIOH

2. Formiates de cellulose. l (H.CO O)7T G2 H32 013

3. Butyrate de cellulose, (?)
‘(C8SHE— COO)Ce O
4. Benzoatesdecellulose. ' (COHSCOO0 2GEHEO3
| (CoHBC00 )P CoHT 02
5. Phényleellulose. .., .. —
{ (CHICOO)TI(NO?)C2vH32 (12
| (CHECOO )(NO3)8 Gzt H3t Q11
7. Butyronitrocellulose . G H2808 (NO®)( CHS(CH22CO O )11

U. Acétonitrocellulose., .
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Préparation. — 1. Action de l'acide sulfurique, — 2, Action de
lacide formique en preésence d'un catalyseur, — 3. Action de lacide
butyrique en présence de catalyseurs. — 4. Action du chlorure de
benzoyle, de la sonde et de la pyridine, — 5, Action d'un bain d'acide
sulfurique et henzine. — 6. Nitration en présence d'agent acétylant.
— 7. Action de Panhydride butyrique sur la nitrocellulose. )

Proprr'ém:s. — I. S’hydrolysent teés vite; inusité. — 2. Codtent chers,
on les a essayés pour fabriquer des maliéres plastiques. — 3. Solubles
dans le chloroforme, l'acétone, pas encore d'application en raison du -
prix élevé, — 4. Prix élevé empéchant tout emploi industriel. — 5.
Sans intérét industriel. — 6. Stables et plus on moins selubles dans
l'acétone, le chloroforme. — 7. Pas d'application pratique,

Nous verrons que la pluparl des dérivés cellulosiques
servirent, tout au moins pour des essais de laboratoire, &
la préparation des soies artificielles. Comme il faut tout
d’abord les dissoudre, les questions de solubilité ont une
grande importance. C'est pourquoi nous avons pensé utile
de condenser les renseignements, relatifs aux nombreux
solvants des dérivés cellulosiques, en tableau (voir p. 16).
Nous reviendrons d’ailleurs plus longuement sur les plus
importants de ces solvants au cours de 'étude des divers
genres de soles artificielles.

Propriétés de la cellulose. — Au point de vue soLuBILITE,
tous les dissolvants nenbres sont sans acbion sur la cellu-
lose. Seuls certains réactifs métalliques la dissolvent en
formant des hydrales cellulosiques gélatineux, o la pro-
portion d’eau atteint 8o pour 1oo du poids du composé.

Le plus simple de ces dissolvants est le chlorure de zine
en solution concentrée aquense (4o pour 1oo Zn C1*). On fait
digérerle coton 4 dissoudre entre 6o et 800C., puis on chauffe
au bhain-marie & roo® CG. en agitant et remplacant 'eau
évaporée, on obtient finalement un sirop homogéne, Pro-
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posé pour la fabrication des soies artificielles (D. R. P.,
1878) le procédé ne fut jamais employé pratiquement.

L'action de 'oayde de cuivre ammoniacal a été signalée
par Schweitzer; comme précédemment, il y a gonflement
des fibres, formation d’hydrates gélalineux devenant peu
i peu solubles. Le réactif de Schweitzer se prépare en trai-
tant la tournure de cuivre par 'ammoniaque concentrée,
toul étant brassé par une arrivée inférieure de bulles
d’air, pour faciliter la dissolution. La cellulose s'y dissout
4 raison de 5 & 10 pour 100 du poids de la solution, & 'état
d'oxyeellulose; la digestion se fait & froid (1 partie de coton
par 1o-20 de solvant). On l'en précipite par I'addition
d'acides ou d’agents neutres déshydratants. C'est Despeissis
(B. F., 18g0) qui préconisa.ce mode de dissolution pour
I'obtention de solutions destinées A la filature : ses imi-
tateurs rendirent le procédé pratique et nous verrons qu’il
est trés employé maintenant.

Au poinl de vue RESISTANCE AUX AGENTS EPURANTS
divers, notons que la cellulose subit sans inconvénient
Paction des alcalis : on sait que le traitement par les les-
sives concentrées de soude caustique, constitue le merceri-
sage; on emploie dans le blanchiment du coton des solu-
tions' & 3-4° B., agissant a chaud sous pression de 3-4*™
sans que la fibre soit altérée. A concentration et tempéra-
ture suffisantes, la cellulose est cependant attaquée el
convertie en dérivés solubles. Du coton traité successive-
“ment trois fois par des lessives contenant 8 pour’ 100
de Na?0, et sous une pression de 1o, perd 59 pour 100
de son poids (H. Tauss).

Les acides forts concentrés attaquent la cellulose; mais,
Lrés dilués, ils sont couramment employés dans les indus -
tries du blanchiment : on doit toutefois les éliminer parfai-
tement avant séchage.
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CHAPITRE 1.
SOIES AUX SOLVANTS CUPRO-AMMONIACAUX.

Les solvants cupriques de la cellulose. — Schweitzer,
puis Mercer, observérent 'action de la liqueur cupro-ammo-
* niacale sur la cellulose. Ce dernier utilisait de 'ammoniaque
it 220, Cetle solution ammoniacale était saturée d’hydrate
d’oxyde de cuivre a froid, et diluée de brois fois son volume
d’ean distillée. La cellulose pure, mise en contact avee ce
liquide, se dissout d'ailleurs & trés faible pourcentage.

Ainsi les solutions cupro-ammoniacales attaquent les
celluloses & froid, en présnm:b d'un exees d’ammoniaque,
en formant des hydracellulosales de cuivre qui se dissolvent.

Pour obtenir une attaque rapide de la cellulose, il est

_ nécessaire de la transformer en hydracellulose par un mer-
cerisage préalable dans la soude caustique. Les liqueurs
cupro-ammoniacales les plus actives sont préparées A
Paide de l'oxyde de cuivre, du carbonate de cuivee on
du euivee métallique,

Celles qui sont préparées par la dwomposﬂuon d'un
sel de cuivre & -acide fort, comme le sulfate de cuivre,
par Pxemple par un exees d'ammoniaque (eau céleste),
agissent moins énergiquement.

On peut préparer les solutions cupro-ammoniacales &
I'aide des hydrates de cuivre ou des carbonates de cuivre,
en faisant digérer ces corps dans 'ammoniaque i 209.

Si Pon emploie 16 cuivre métallique (en feuilles minces),
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“on introduit le métal dans la.solution d’ammoniaque, et
Fon fait passer un courant d’air ou d’oxygéne par aspira-
tion. Quelquefois, on effectue en méme temps la dissolu-
tion de la cellulose, en soumettant le métal mélangé inti-
mement avec la cellulose, 4 l'action de ammoniaque, ot
faisant barboter un courant d'oxygéne dans le liquide.

Le contact d'un métal électronégatif par rapport au
cuivre, ou l'action d’'un courant électrique, passant dans
le liquide ammoniacal, le cuivre étant en communication
avee le pole négatif et I'autre métal avec le pole positif,
facilite 'attaque du cuivre. ¢

La solution cupro-ammoniacale, préparée 4 laide de
carbonate cuivrique, dissous & saturation dans une solu-
tion aquense d’ammoniaque & 16-18 pour roo, attaque la
cellulose comme les précédentes & froid.

Ces faits, bien connus des chimistes, étaient pourtant
demeurés sans notable application pratique quand, en 18go,
Despeissis fit breveter l'utilisation des solutions cellulo-
siques cupro-ammoniacales pour la préparation de ces
mémes soies artificielles qui, 4 P'Exposition de 188q,
avaient si fortement, attiré 'attention du public.

« Comme il arrive parfois aux inventeurs, fait observer -
' ce propos M. Delpech (Technique moderne, 1g14), Des-
peissis ne profita point de son importante découverte;
aprés avoir semé, il eut le désagrément de voir d’aubres
que lui récolter.

» Au point de vue technique, il est tout & fait étonnant que
" Despeissis ait pu, en se basant simplement sur des essais de
laboratoire, arriver & donner dans un brevel une idée
aussi juste et aussi compléte d'un nouveau proeédé indus-
triel, en faisant méme entrevoir la possibilité de fabri-
quer des produits nouveaux. Le procédé, si génialement
indiqué par Despeissis, a été Pobjet d'un nombre considé-
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rable de brevets et, ce qui est plus intéressant, fub le
point de départ d'une nouvelle industrie trés florissante,
celle de la fabrication de la soie au cuivre.

» Quel que soit le mérite des inventeurs, il est bon de
constater, une fois de plus, que, dans toute invention,
Pinspiration ne constitue qu'une faible part de la besogne
nécessaire pour miettre au point un nouveau procédé de
fabrication. C'est le cas de rappeler ce mot d’Edison :
« dans toute invention il y a 10 pour 100 d’inspiration et
» go pour roo de transpiration ». Ceci n'est pas pour dimi-
nuer le mérite de Despeissis qui, certainement, a di fournir
un travail considérable pour déterminer dans son laho-
ratoire les conditions de fabrication, tout au moins approxi-
matives, de la soie au cuivre. 8l a fallu plus de dix ans
de recherches et d’efforts pour arriver & fabriquer régulieé-
rement la soie au cuivre, cela ést certainement di aux
difficultés, toutes spéeiales, que présente 'application du
procédeé. »

De fait, Despeissis, sans doute découragé par ses pre-
miers essais, ou peut-étre faute de ressources, ne donna pas
suite 4 ses premiérés idées eb, deux ans apres la délivrance,
le brevet tombait dans le domaine public, abandonné par
Pinventeur qui n’avait pas payé la taxe annuelle. Et ¢’est
seulement plusieurs années apres la découverte que l'idée
devail. élre reprise avee sucees dans le brevet Pauly
(B. F., 18g7) dont la nouveauté consiste en I'action d'une
basse tempeérature, pour faciliter la dissolution de la cellu-
lose. Le solvant se prépare en faisant.barboter de l'air
dans de Pammoniaque contenant du cuivre métallique, par-
couru par un courant électrique. Bientot furent eréées les
usines d’lzienx, de Givet, d’Elberfeld, d’Aix-la-Chapelle,
el Pindustrie devait prendre un énorme développement,
En Angleterre, Thiele monta une petite usine ou Pon
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produisit des soies artificielles beaucoup plus fines que celles
alors sur le marché, mais elles étaient moins brillantes, et
la fabrication dut étre abandonnée.

Matiéres premiéres. — On a proposé¢ Pemploi des pétes
de cellulose pour papeterie, de substances spéciales comme
les balles de riz (C. A. 10723 de Eriedrich au B. F. oo 321).

En fait, comme le remarque Delpech, les qualités de la
fibre initiale influent naturellement sur celles du produit
final : si 'on veut obtenir de la soie ou des pellicules résis-
bantes, il est nécessaire d'employer du colon non altéré
el bien mir. La longueur des fibres importe peu, pourvu
toutefois que la matiére ne soit pas poussiéreuse. Le coton
le meilleur pour ce genre d’industrie est le Jumel, mais
les” déchets de peigneuses conviennent parfaitement.

Le coton brub contient environ 8 pour oo de matieres
grasses, qu’il est indispensable de séparer par un traite-
ment en autoclave qui dure 4 heures : 270k8 de coton
brut sonl traités par 3500 litres d’éau, additionnés de 88k¢
de soude caustique et de 55K¢ de carbonate de soude
(Solvay). La lessive, 4 la température de 1209C., circule
constamment & travers la masse de coton, sous I'action
d’une pomps extérieure.

Quand le coton est bien hydrophilisé, on le soumeb &
I'opération du blanchiment : ce traitement provoque une
premiére altération, légére et trés modérée, de la fibre qui,
traitée par un oxydant (hypochlorite de chaux), devienf
plus soluble dans I'ammoniure. Le colon, provenant de
I'autoclave, est, introduit dans fooo litres d’eau contenant
1¢ de chlore actif par litre; aprés 5 heures de contact, on
vide la cuve et on la remplit 4 nouveau d’eau. On ajoute
ensuite 5 litres d'acide sulfurique 4 62° B.; cet acide, en
décomposant les traces restantes d’hypochlorite, pro-
voque un dégagement de chlore qui compléte 1'épanouisse-
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ment. de la fibre. On lave ensuite abondamment el I'on
essuie, de maniere a obtenir un produit contenant finale-
ment 4o pour 100 d'eau. Le coton humide, ainsi préparé,
doit, étre dissous aussitob que possible, si 'on ne veulb pas
voir varier ses qualités de solubilite.

Si, au lieu de blanchir le coton au chlore, on opére avee
une-dissolution tres étendue de permanganate de potasse
acide, on produit une simple destruction des matiéres
colorantes, sans épanouissement de la fibre; la cellulose
ne se dissout alors que peéniblement dans 'ammoniure de
cuivre.

Dans un grand nombre de procédés, la cellulose, nettoyee
et blanchie, est transformée en hydrocelluloge par merce-
risage; Benberg (D. R. P. 162 866) effectue le mercerisage
en présence d'un sel de cuivre; on traite ensuite 'ammo-
niaque pour dissoudre la masse. ;

Dissolution de la cellulose. — Sous l'influence parti-
culiére de Pammoniure de cuivre (liqueur de Schweitzer),
la cellulose de coton se gonfle énormément jusqu’a donner
une espece de solution trés visqueuse, susceptible de refour-
nir par coagulation une hydrocellulose compacte et élas-
tique. La solution cupro-ammoniacale de cellulose ne se
conserve qu’d une température inférieure & 150 C.; au deld,
au bout d'un temps plus ou moins long suivant la tempéra-
ture, il y a désagrégation compléte de la cellulose qui se
transforme en produits non colloidaux.

Lors de la préparation de la solution cellulosiqae, on
observe que les wvariations suivantes de température
reviennent, réguliérement : lorsque Pon réunit le sel de
cuivre el la liqueur alcaline, ce mélange montre toujours.
une bempérature de 20-30° C., pea importe la tempéra-
ture A laquelle se fait le mélange. Quand on ajoute Fammo-
niaque a4 ce mélange, la température s’abaisce d’environ
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5-100 C. I’addition de cellulose & ce dernier mélange pro-
duit un nouvel abaissement de température, si bien qu'aprés
transiormation de la cellulose en une solution visqueuse, la
Lempérature moyenne est de 1o-14° €., sans qu’il y ait lien
de refroidir les mélanges,

Friedrich (D. R. P., 1go5) recommande de n'introduire le
coton dans le solvant que par petites quantités, ajoutées
successivement peu a4 peu : on économiserait ainsi une
certaine quantité de réactif. Dans le méme but, Linkmeyer
(B. F., 19o4) traite la cellulose par un liquide cupro-ammo-
niacal faible, o elle'se gonfle sans se dissoudre; elle se
dissout beaucoup plus facilement ensuite dans le réactif.

On_peut aussi, pour obtenir des solutions plus con-
centrées (1o pour roo au lien de 8 pour roo maximum),
imbiber d’abord le coton d'ammoniaque, puis ajouter
ensuite le cuivre & l'état d’hydroxyde en pate (Hanauer
Kunstseide Fabrik, D. R. P. 522 873). La coagulation aurait
Lieu d’aprés équation

Cu(OH )2(NH# 2 G8H1005 4+ (NH*)280%
= Cu.4(NH3),80% + G5 H10 05 4 H20,

De cette fagon, les filaments formés seraient exempts
de cuivre et d’ammoniaque, par suite de la formation de
sels de culvre (ébramine, éliminés par lavage & I'eau lége-
rement acétifiée,

" Leceeur (B. E., 1906) emploie, pour préparer le solvant
I'hydrate d'oxyde cupro-ammoniacal « colloidal »; on
éviterait ainsi la formation de nitrates aux dépens de
'ammoniaque.

Dreaper (E. P., 1905)' remplace le sulfate de cuivre par
le carbonate du méme sel, procédé breveté déja par la soie
parisienne; Traube (D, R, P., rg11) remplace l'ammoniague
du réactil de Schweitzer par des alkylamines, qui donne-
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raient des solubions plus concenbrées, visqueuses et inal-
térables.

D'apres E.-W. Friedrich (B.F. 372 oo2), on pent employer
une quantité d’ammoniaque notablement inférieure & celle
généralement nécessaire, la quantité d’ammoniaque pouvant
élre réduite de 50 pour roo. Il suffit, pour cela, de mélanger
2508 de cellulose hydratisée avec assez de sulfate de cuivre
d’aprés le rapport déterminé par la formule

FCSHI005 - f(CuSOb-- 5H20) — 6 KOH.

La cellulose ainsi préparée est divisée en quatre parties
égales, On fait dissoudre une de ces parties dans 250" de
liquide ammoniacal & 189 ou 20° B. A la solution ainsi obte-
nue, on ajoute peu i peu les trois autres parties, en addition-
nant en méme temps une nouvelle quantité de 250" du
méme liquide ammoniacal, que I'on répartitsurles différentes
parts de la cellulose, de telle fagon que le liquide ammo-
niacal soit dilué-avee de l'eau, dans une mesure plus grande
A chaque part suivante. Finalement, la quantité totale du
liquide doit représenter 1 litre. On. doit wveiller, pour la
derniére part, & ce que le liquide ammoniacal soit encore
dilué dans le rapport (eau : liguide ammoniacal =1 : 1
& 1:3/4); Vemplol d'un liquide ammoniacal plus faible,
pouvant produire facilement une coagulation de la solution.
La solution obtenue est filtrée sur une toile métallique dont
le nomhre de mailles par centimetre carré est de 160
4 180. On obtient alors un liquide visqueux et stable, par-
faitement approprié & la fabrication de fils. :

Pauly (D. R. P..¢8642) préconise 'emploi de solutions
contenant : 1

G B GRS O R D A e 1
A moniagle s e N 150
(elinlogel st s o Lo e i
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On fait digérer a froid, pendant une huitaine de jours, la
cellulose dans la mixture cupro-ammoniacale. Avant de
procéder a la dissolution, Lecceur (D.R.P. 183 2g4)
préconise une épuration du solvant par dialyse pour
enlever les eristalloides.

Deés 18g1r, Prud’homme avait indiqué I'emploi de la
soude caustique pour faciliter la dissolution de la cellulose
dans le réactif cupro-ammoniacal; nous avons vu que la
transformation préalable en nitrocellulose, par merceri-
sage, était souvent pratiquée sur le coton destiné a la dis-
solution ultérieure. Ce mercerisage ful revendiqué par
Bronnert, Fremery el Uiban (D. R. P., 119 0g8) pour pré-
parer des solutions de filature. On imagina (Prud’homme,
B. F. 344138) de soumettre simultanément la cellulose
A l'action des deux réactifs, ou d’ajouter au coton d’abord
de la soude caustique el de 'ammoniaque, puis du solvant
cuprique (Thiele, B. F., 1goo), I'action de la soude caus-
Lique pouvant coexister avec celle de I'ozone barbotant
. dans le bain (Crumiére, U.S. P. o8 745).

Linkmeyer (D. R. P. 183153) gonfle les fibres par une solu-
tion peu congentrée d'oxyde de cuivre ammoniacal renfer-
mant de la soude, puis il les dissout avec une méme solution
plus coneentrée.  *

Voici quelles sont les proportions indiguées par Prud’-.
homme :

Sulfate euprique (en solution dans

JoCIE edlBaThY . i Ay ae s 10f
Ammoniaque & 21°BL .. oo i, 80 a 100f
Soude caustique & fo.......... gL e

On peut soit iljtiul-(zl' le cunivre du mélange des alealis,
soil ajouter la soude en dernier.

Dans la préparation des solulions de cellulose & l'oxyde
de cuivre ammoniacal, servant & la fabrication de produits
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cellulosiques artificiels, il est désirable que la solution ren-
ferme le moins possible d’ammoniaque, car 'ammoniaque
exerce un effet nuisible sur les propriétés des produits dont
¢lle doit étre éliminée ultérieurement. Cependant, la pré-’
sence dans la solution d'une quantité déterminée d’ammo-
niaque, est néeessaire pour maintenir en dissolution le
cuivre et la cellulose; d'autre part, le pouvoir de la solution
cupro-ammoniacale pour. dissoudre la cellulose, augmente
avee la beneur en cuivre de celle solution. s

M. B. Borzykrowsky (B. F. 450 193) a cherché & enrichir
autant que possible en cuivre, les solutions & l'oxyde d.
enivre ammoniacal, préparées de la maniére connue, sans

aungmenter pour cela leur teneur en ammaoniaque. Le moyen

Lout indigqué pour-arrviver & ee résultal consisterait 4 ajouter
simplement & la solution une quantité plus grande d'oxyde
hydraté de cuivre, mais ce dernier n'est que trés pewsoluble -
dans cette solubion, et il reste en majeure partie & 'état
non dissous, si Pon ajoute & la solution l'oxyde de cuivre
ammoniacal préparé, 7

On arrive au résultat par un moyen détourné qui con-
siste 4 préparer au sein de la solution I'hydrate enrichis-
sanb, cas dans lequel I'hydrate s’incorpore sans aucune
difficulté & la solution. Dans ce but.,’on ajoute a la solution
& enrichir du sulfate de cuivre et une quantité équivalente
d'aleali, tous deux en solution aqueuse. Il se produit alors,
d'apres la réaction connue, du sulfate alcalin et de Noxyde
hydraté de cuivre libre; ce dernier se dissout instantané-
ment dans la solution & l'oxyde de cuivre ammoniacal el
produit ainsi I'enrichissement voulu.

En opérant ainst, on peut obtenir une solution de cellu-
lose trés concentrée el, au moyen de celte solution, des
soles d'une consistance irréprochable el d'un bel aspect.
Comme exemple de proportion a employer, 'auteur conseille
de mélanger dans un agitateur 50¥¢ d'oxyde de cuivre
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ammoniacal (poids spécifique 1000 & 1004) et 17k¢ d'une
solution aqueuse de sulfate de cuivre (278 par litre d’ean),
puis on ajoute roks dune lessive de soude 4 15 pour 100;
apres une courte agitation, on ajoule & Soo litres de ce
mélange environ 10758 de cellulose séche. ‘

On sait que la dissolution de la cellulose dans les réactifs
cupro-ammoniacaux doib étre effectuée 4 basse Lempe-
rature, au moins lorsqu’on.désive obtenir des solubions tres
concentrées : ceci toub simplement pour que se dépose le

sulfate ammoniacal. Les usines de Haén (D. R. P., rgr1) -

ont constaté qu'on pouvait opérer & la température ordi-
naire, & condition d’employer des lessives de potasse; le
sulfate formé se déposait alors sans qu’il soit nécessaire de
réfrigérer. On fait dissoudre environ 3ok® de sulfate cu-
prique ddns 1ok8 d’ammoniaque &4- 25 pour 100, puis on
ajoute de la potasse jusqu’a non-formation de précipiteé.

Pour éviter des pertes (?) de cellulose, les usines de soie
artificielle du Nord (B. F. 437 815, 1g11) n'ajoutent la soude
aux bains dissolvants qu'aprés imprégnation des fibres,
Par exemple, dans 100f d’eau et roof d'ammoniaque,
contenant en dissolution du sulfe-acétate cuprique et du
carbonate sodique, on met 148 d’ouate. Au bout d'une demi-
heure environ, on ajoube a la masse gélatinisée 108 d'eaun
dans laquelle on fit dissoudre 38 de soude caustique.

Des solutions trés concentrées de cellulose sont obienues
par Lehner (U. 8. P.g86 017) par dissolution dans I'ammo-
niaque d'un mélange pulvérisé de cellulose et de chlorure
de cuivre. On peut aussi ajouber, alternativement, de
petites quantités de chlorure cuprique et de cellulose a
une solution ‘ammoniacale saturée d U\vdv cuprique el
de cellulose.

-\ﬁn de puuvoir prc'rpen'n-' h»:a mlnlinm [’P]]llli)‘-iit]ll{“‘-i

leﬂl-‘a btablhscme bels que sucre, dﬂktl‘ln{&, S(ﬁb mgclmquub.
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Les usines de Haén (D. R. P., 1gr1) emploient dans ce
but. des maliéres pailleuses quelconques, presque sans
valeur, qui sont dissoutes dans la soude caustique servant

4 préparer la solubion cupro-ammoniacale. Par exemple,
on fait digérer pendant une demi-heure 45ke de lessive
sodique caustique 4 21°B. avec 1k& de balles de céréales,
puis on ajoute le liquide & une solution de 25k de sulfate
cuprique dans gok& d’ammoniaque. On peub ensuite faire
dissoudre la cellulose.

Pour faciliter la facile filature d(“-. solutions cupro-
ammoniacales de cellulose, Bechtel (U.S.P. 988/430)
y ajoute du ricinoléate sodique.

Galibert a proposé d’ajouter a la cellulose dissoulbe dans
les cupro-ammoniacaux, une quantité relativement élevée
de déchets de soie véritable (de maniére que le mélange
contienne environ 15 pour roo d’azofe). On obtiendrait
ainsi des liquides filables trés concentrés.

Une sorte de sténosage est pratiqué par Homberg
(U. 5. P. 983 13g) en ajoutant environ 2 pour roo de formol
aux solutions cellulosiques cupro-ammoniacales.

Dans le procédé P. Friedrich (B. F. fo4372), au lieu des
hydrates de carbone, précédemment employés, on ufilise
des alcools polyatomiques (mannite ef dextrine). On dissoul
hooo8de sulfate de cuivre dans 1500 d'eau, puis on ajoute
o410 de lessive de soude 4 389 B. et roo0™ d'eau. On in-
troduil alors,20® de dextrine, qui est retenue par 'hydrate
d'oxyde de cuivre naissant. On ajoute 2008 fibres de coton
découpées. A l'aide d'un filtre-presse, on sépare la pate
fibreuse qui renferme 'hydroxyde de cuivre et le coton, et
I'on ajoute rooo™ d’ammoniaque; on obtient en peu de
Lemps des solutions homogeénes qui conviennent pour pro-
duire les fils les plus fins. Une solution renfermant 8 & g
pour roo de cellulose suffit pour la production de fils brillants.

Pratiquement, tous ces procédés ne sont d'ailleurs. point
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employés. On en jugera d'aprés la deseripbion suivante de
la fabrication uguelle que nous empruntons & M. Delpech.

Les lames de cuivre sont entassées en exces dans une
grande colonne en fer, remplie d’ammoniaque & 229, par
le fond perforé de laquelle arrive un puissant courant d'air.
On envoie, dans la colonne, de air rvefroidi, 4 raison de
quarante fois le volume d’ammoniacque en dissolution. La
température de la colonne doil toujours rester inférieure
430 G, afin d'éviter la dissociation de Fammoniure de cuivre
en oxyde cuprique noir inactif. Quand Popération a été

* bien conduite, la liqueur doit contenir par kilogramme, 31 ¢
d'oxyde de cuivre et 14,5 pour 100 d’ammoniaque.

La liqueur, obtenue par laction de l'air sur le cuivre et
I'ammoniaque coricentrée, a I'inconvénient de cotter forl
cher; comme elle a un grand pouvoir dissolvant sur la
cellulose, on la mélange avec une seconde liqueur moins
active, mais meilleur marché, que I'on obtienl en faisani
réagir la soude et Pammoniaque sur le sulfate de cuivre.

Industriellement, on fail agir la soude sur un mélange
constitué par 170 litres d’ammoniaque 4 20 pour 1oo,
additionné d’abord de 55 litres d'eau, puis de foo litres de
solution & 1,150 de sulfate cuprique et enfin de rooo litres
de la ligueur de colonne; & ce premier mélange, on eén ajoute
un second contenant 150 litres d’eau el 150 litres de soude
A 1.210. On obtient ainsi soo0o litres d’une solution pouvant
dissoudre 200§ de coton préparé (4 4o pour roo d’eau).

Il est indispensable de mélanger les solutions suivant
l'ordre indiqué; si, dans la solution de sulfate de cuivre,
on introduisait la soude avant I'ammoniaque, on obtien-
drait un précipité qui ne se redissoudrait plug dans I"'ammo-
niaque,

Toutes ces opérations doivent, d’aulre parl, se faire & une
Lempérature voisine de o9; la dissolution de la cellulose est
compléte aprés 7 ou 8 heures de malaxage.
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On doit régler 'opération pour avoir une solution qui
« file » bien et 'on en contrdle la marche par des essais au
compte-gouttes ou par prise d'essai avec un batonnet :
avec de Pexpérience, en voyant la fagon dont le liquide
coule le long du batonnet, on peut apprécier ce degré de
viscosité de la solution. Au moment oii ce degré est obtenu,
il faut procéder de snite & la filature..

Coagulation.’ — Les soies de solvanl cupro-ammoniacal
sonl filées dans un bain de liquide coagulant : en prin-
cipe, bout liguide décomposant lammoniure de¢ cuivre
peut étre employé, ce qui ouyre un champ trés vaste, Pra-
Liquement, on se sert surtout:d’eau fortement acidulée par
'acide sulfurique, de fagon que le bain soit assez concentreé
(plus de 25 pour roo) pour donner un fil vésistant sans tou-
tefois risquer de briler le fil (plus de 6o pour roo). Les
ouvriers expérimentés savent dailleurs déterminer la
concentration des bains avee une suffisante exactitude, en
notant la maniére dont les fils cassés sont disposés dans le
liquide, en fonction de la densité,

De trés nombreuses variantes 4 la composition des hains
coagulants furenk proposées par divers techniciens.

Linkmeyer (B. E., 1905) les soumet auparavant & ['action
du vide; une partie de 'ammoniaque étanl ainsi éliminée,
on peut employer des bains plus dilués. Leeceur (B. F., 1go6)
remplace les coagulants acides par des solutions de bisul-
fates. On a proposé encore I'emploi de glycérine acidulée ou
alealinisée (B. F., Soie nouvelle, 1go6) et 'addition ‘aux
solutions de sucre ou de glucose (Boucquey, B. F., 1gof), ce
qui donnerait des fils plus souples.

Pour obtenir des fils brés fins avee des filiéres de dianiétre
le plus élevé possible — ce qui permet de réduire la pres-
sion — on peut étirer le fil & sa sortie du récipient ; encore
faut-il pour cela qu’il conserve une certaine plasticité,
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Thiele (B. F., 1go2) évite une coagulation trop brusque en
employant un bain & préeipitation lente;, formé d’une solu-
Lion de graisse dans I'éther, la henzine, le tétrachlorure de
carbone. W. Krant (D. R. P., 1god) fail subir l'étirage
dans un premier bain (solution de carbonate de soude)
¢l achéve la coagulation dans un second.

Bronnert (D. R. P., 1g12) préconise pour coaguler les
soies de solutions cupro-ammoniacales, une lessive faible
et chaude de soude caustique contenant un peu de lactate
sodique - : ce sel permettrait de réduire de beaucoup la
Leneur en aleali.

La coagulation des solutions cellulosiques cupro-ammo-
niacales est faite par les usines de Haén, dans une solution
légérement alcaline de nitrate renfermant un sel nitreux.

Divers coagulants & base de formiate, de sulfite et d’arsé-
niate de soude, gont préconisés, qui empéchent de produire
une sorte de précipitation partielle des solutions cellu-
Josiques  cupro-ammoniacales & Pétat  d’oxyeellulose.
On emploie par exemple un mélange de :

Lessive de soude caustique i 25°, ., ... 3uh-
INELrate e soutdier. s S e e 25
Arseniterde sonde. 1L 0 Sl S iEEtT 15
P R e T D e L o A e 30

on obtient ainsi, d’aprés de Haén (D. R. P., 1g12), une aug-
mentation d’élasticité de 150 & 225, la comparaison étant
faite avec les mémes solutions cellulosiques coagulées
simplement dans des solutions acides.

Citons encore, d’aprés le méme auteur, les formules
suivantes (G. A. 15861, 1g12) : ;

: : AL B.
Lessive de soude & 22" ......... 3o 30
Nitraterde aoudens ot i e 25 25
Formiate de soude.. .. oiu.,inn 14 »
ol 1 Dy TR Forl i S 2 R, » 10
L1351 e R S LA (T b Lot s 1)
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L'emploi  du glucose dans les bains de coagulation
(E. P. agzo7) proyoque une réduction du cuivre, qui se
dépose sous forme d'une boue rougedtre d'oxydule : céla
rend facile la récupération’et cela permet de voir les fils
& travers la masse du liquide, lequel cache les fils quand il
reste bleu.

Legrand (B. F. 445896), pour obtenir une coagulation
réculiere des fils de solubions cupro-ammoniacales, ajoute

aux baing 4 pour oo d'une solution concentrée, de dias-

tase. Pour augmenter le brillant des fils provenant de
solutions cellulosiques cupro-ammoniacales, J. Delpech
(B, F. 437014, 1911) ajoute aux rnagnlant% alealins,
employés d’ordinaire, un peu de dextrine.

Un procédé, breveté par les Glanztofifabriken, consiste
A filer la solution de cellulose dans une solulion de soude
a 4o pour 1oo Na OH et 8 pour roo de sucre, maintenue
4 540 G. Il se forme, par l'action du suere sur amnio-
niure de cuivre, un composé colloidal, qui a la propriété
de permettre & la cellulose de se coaguler lentement; les
fils secs gardent done une élasticité de 20 & 25 pour 100,
presque égale 4 celle de la soie naturclle.

Pour laver et décuivrer rapidement et rnmplt tement la
soie, les erins, grinols el maliéres plastiques de cellulose
au cuivre, Crumiére (B. F, 375827), décrit un procédé
électrolytique, consistant & placer la soie, le crin ou les
maliéres plastiques, dans une cuve venfermant un liquide
dissolvant, par exemple, un acide. On fait passer le cou-
rant électrique dans ce liquide, an moyen de deux élec-
trodes métalliques appropriées, la cuve pouvant servir
de cathode. Par le passage du courant, le fil de soie ou le

cerin, en bobines ou en éc heveaux, ou les maliéres plas-

Liques de cellulose, colorés en bleu par le cuivre, se déco-
lorent. Le cuivre rentre en dissolution dans le liquide, dont

GCHAPLET ‘ )
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la force dissolvante est angmentée et se dépose sur la
cathode.

On obtient ainsi trés rapidement el complétement, avee
une quantité minime de liquide mise en ceuyre, I'élimina-
tion du cuivre de la masse des fils, crins ou matieres plas-
tiques. 11 s'opére en méme temps qu'un lavage parfait, un
dépot, et la récupération compléte du métal, avee une
faible dépense totale d'énergie. électrique et de main-
d'ceuvre (Beltzer).

Vermeesch (U. 8. PP. 83 6620) précipite les solutions par
une solution aqueuse d'acide glyeérylmonosulfonique addi-
tionnée de glycérine, puis il traite les fils pour le lavage
d’abord par une solution de gel commun, puis par-une solu-
tion de bisulfate sodique. :

Certains procédés de coagulation consistent en 'emploi
de lessives sodiques assez concentrées (D. R. P., Meister
Lucius et Bruning, 1go4) qui, jouant & la fois le role de coa-
gulant et de mercerisant, augmente la force ef le brillant
des fils; ainsi que le remarque Linkmeyer (B: F., 1go4),
Paction est & rapprocher absolument des procédés de simi-
lisage du coton (').

Aussi Uinvention n’étant que lapplication d'un pro-
cédé connu, un grand, nombre de brevets furent pris qui
n’ont avee les précédents que de tres petites différences :
Vereinigte (B. F., 1905), Fremery (U.S. P., 1905}, Bouc-
quey (B. I, 19o6), ete.

La similitude entre 'action des bains coagulants a base
de soude caustique eb celle des liquides mercerisants,
conduisit & faire intervenir la lension des fils traités par ces
réactifs. Linkmeyer avail constaté que le séchage, sous
tension, des fils de soie mercerisée leur donnait un « bril-
lant extraordinaire »; avec Pollack (B. F. 350888, 190d),

("} Cf. Nolre Ouvrage, Le mercerisage el les machines @ mercepiser.
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il fail hreveter Vemploi de tension aprés immersion dans
la soude sur le fil encore see; puls enfin, imitant absolu-

“ment les procédés de mercerisage, il fait subir au [l une

tension pendant l'action du bain de soude caustigque,

Lavage, finissage. — Les bobines de fil venant d’étre
coagulé subissent ensuite, un lavage & 'eau, puis un lavage
prolongé a P'eaun acidulée par 'acide acétique ou pa{‘ Pacide
formique, avee addition d'une petite quantité d’ammo-
niaque. On a donné sur la composition de tels bains les
chiffres suivants :

Acide acétique a §o pour 1o0....  3of n
\cide formique. .. . PSS e s » 308
ANMOTHRIE Al a il 40 3o8 »
T R ) e e e SR T 125

On reconnait que les soies sont suffisamment lavées en .
laissant tomber, dans la derniére eau de lavage, un peu
d'une solution aqueuse de chlorure barytique : il ne doit
se produire aucun trouble, Il importe, pour avoir des
belles soies, de n’employer au lavage que des eaux pen
saleaires, qui, §'il y a lieu, subissent uné épuration dans un
des nombreux appareils épurateurs industriels. Le lavage
ast suivi d'un savonnage que Foltzer conseille de donner

dans un bain tomposé de : . -
Savon. de Marseilles - ihs e ey 588
AT OTE (TE e s (e s ey e #
5 {7y S T PR s | S e R P 5ok
O e oo H e il R e e (Y T LR

On mancuyre les soies dans le hain chauffé vers 500C.,
puis on procéde au séchage, & basse température (600 C.),
en opérant & plus haute température; il se produit en effet
sur les fibres des taches rouge-hrun, | :
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Au boul d'une vinglaine d’heures; les fils sees sont
humidifiés par exposition de quelgues heures (pour rendre

leur dévidage plus facile) dans un batiment dont air est”

saturé de vapeur il'eau.

Soies préparées avec des solvants divers de la cellulose. —
Outre le rvéactif de Schweitzer, d'autres réactifs peuvent
dissoudre la cellulose. D’ailleurs, il suffirait de la gélatiniser
pour obtenir 4 la rigueur des mixtures propres au filage.
Aussi de nombreux essais furent-ils faits dans le but de
préparer des soies arbificielles par divers solvants; aucun
d’ailleurs de ces procédés n’eut industriellement de suceés.
Néanmoins, il est intéressant de les passer en revue rapide.

Les Vereinigten Kunsteide Fabriken (B. . 323 475)
préparent leur solution en digsolvant d'abord 1o parties
de coton dans r1oo parties d’acide sulfurique (d = 1,55),
la' masse est projetée dans P'eau et la celluloge acide préci-
pitée est lavée, puis dissoute dans 1oo parties de lessive de
soude (d = 1,12). On file dans un bain coagulant acide.

Langham incorpore & la cellulose 33 pour 100 d'acide
phosphorigue monohydraté, puis successivement différents
autres melanges d’acides phosphorique et sulfurique. Apres
malaxage suffisant, le Loub est transformé en un sirop
facile & étirer en fils. Il est & noter que non seulement
la cellulose; soumise & un tel traitement, doit perdre ses
qualités textiles, mais que ce malaxage, en présence d'acides
forts, peut transformer une partie des fibres en glucose.

Les cotons fortement chlorés se dissolvent en partie
dans la soude caustique des lessives mercerisantes (Thomas
et Prévost). L'oxycellulose formée est done soluble dans
la goude caustique. En triturant longbemps de la cellulose
finement divisée avee des lessives concentrées de potasses
et de soude caustique, on obbient une solution visqueuse
pouvank étre filée. Par coagulation dans un bain acide, on
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obtient des soies de cellulose régénérée semblables aux
aubres soies artificielles (Beltzer).

Le chlorure de caletum permel d'obtenir des: solutions
“de cellulose. Par évaporation, on oblient un résidu trans-
parent, résistant et élastique. Les solutions alcooliques
d'acétates, de sulfocyanure d’ammonium sont aussi des
solvants trés énergiques des celluloses nitrées. Toutes les
solutions obtenues ainsi ne sont pas assez visqueuses pour
pouvoir étre filées; elles deviennent fluides par chauffage,
mais en refroidissant, on n’obtient plus qu'une matiére
friable.

On doit & Wilson, puis & Wynne et Powel, les premiéres
tentatives industrielles de fabrication de la soie artificielle
par filature d’une solution de cellulose dans le chlorure de
zine (E. P., 1884). Selon Cross et Bevan, une solution de
chlorure zineique, dans son double poids d’acide chlor-
hydrique, peut dissoudre les celluloses de toutes sortes
sans modifier sensiblement leur constitution (Chemical
News, 18g1): Wynne et Powel ‘emploient une solution de
densité 1;8, bien exempte d’exychlomire, additionnée ou
non de chlorures alumino-terreux et agissant a la tempé-
rature de 1009 on lui fait dissoudre 56 pour roo dz son
poids de cellulose. On paut substituer au chlarure de zine
I'iodure ou les chlorure et bromure de bismuth. Le fil est,
coagulé par Paction de l'alcool, de Déther et de lacide
acclique, de 'ammoniaque, de la glyeérine.

Dreaper et Tompkins (E. P., 18g7) ont ulilisé également
le ehlorure de zine, mélangé avee § pour 100 chlorure de cal-
cium, qui facilite la dissolution et donne plus de ténacité
aux fils pour dissoudre la cellulose; on doit chauffer
pour obtenir, aprés gonflement deg fibres, leur dissolution
complete. On file dans un bain d'alcool ou d’acétone. Ces
fibres obtenues ainsi sont Lrés peu solides ¢l n’ont guére
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ébé utilisées que pour la fabrication des filaments de lampes
a incandescence, :

Pour augmenter la solidité des (ils obtenus par solulbion
dans le chlorure de zine, Bronnert (D. R, P., 18g¢) trans-
forme la cellulose en hydrocellulose par mercerisage,
pendant 1 heure, dans une solution concentrée de soude
saustique; ensuite les fibres sont blanchies, de préférence
4 Paide d'une solution de chlorure de sodium ¢lectrolysé,
4 28 de chlore par libre, ou & défaut par le chlorure de chaux
ou l'ean oxygénée. Le Manchiment peut, a volonté, avoir
licu avanl mercerisage.

Il importe de ne pas sécher Te coton ainsi traité; apres
lavage, il est essoré, découpé et dissous directement d froid,
dans une solution concentrée de chlorure de zine. On
obtient ainsi en quelques heures des soludions concentrées
(jusque 8 pour ioo de cellulose) se filant sous faible pres-
sion; elles doivent étre conservées a froid pour éviter une
décomposition ultérieure qui diminuerait on méme détrui-
rait complétement la filabilité, _

Hoyne (U.S. P., 1898) préconise comme solvant de
cellulose, outre le chlorure de zine, le nitrate ou d’autres
sels basiques du méme métal. La filature a lien dans un
hain d’alcool méthyligque, aprés quoi, on lave et Pon fait
sécher sous tension.

Notons enfin que, selon Dubose (Bull. Sociélé induslrielle
de Rouen, 1gob5), on pourrait obtenir des solutions cellu-
losiques ressemblant au collodion en faisant agir & chaud
les solubions aqueuses de sulfocyanures alealing : le fait
parait n’avoir pas en d'applications industrielles.




CHAPITRE I11. : f

SOIES DE VISCGOSE.

Les xanthates cellulosiques. — [L¢ sulfure de carbone
se combine aisément aux alcoolates alealins, pour former
des sulfocarbonales contenant un radical aleoolique, com-
posts souvent deésignés sous le nom de zanthales parce qu’on
les peut considérer comme [ormés par un hypothétique
acide xanthique ; :

[_.qf/lJCﬂI'- 0 A 0GEHs
S SNa S
éthyldisulfocarbonate acide xanthique.
sodique,

Considérant Ta cellulose comme un composé & radical
alcoolique, Cross et Bevan parvinrent i préparer un xan-
thate cellulosique. La celluloge, fail & ce propos remarquer
M. Beltzer (Revue de Chimie induslrielle, 1g10), étant de la
forme” C* H' 0% si I'on prépare la cellulose sodique en
la traitant par la soude caustique, on obtient le corps :

CeH10 05, Na OIT,
En traitant cet alcali-cellulose par le sulfure de carbone,
la réaction est :
g/ 0.Cone08

CYHI908. NaOH + CS2= S g n. +H20.
e ———
xanthate

de cellulose sodique.
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Si Pon désigne par X, le résidu cellulosique xanthogé-
nique cellulosyl (G H® OY), qui correspond & la cellulose
(moins OH), comme le vésidu élhyl C* H* correspond &
Palcool G2 H® O (moins OH), on forme le cellulosate de
sodium d’apres la formule G H* O — ONa ou X — ONa
comme lalcoolate G H® — ONa. L’alcali-cellulose xan-
thique peul done se représenter par le schéma
l__g/nx- ;

X }.S Na

Pratiquement, les meilleures proportions & emplpyer
pour la réaction, sont les suivantes : une molécule de
cellulose simple (G O — OH), deux molécules de soude
caustique, (2 Na OH) une molécule de sulfure de car-
hone et 30 & 4o parties d’eau :

CoHW O3 = 16,
2NaOH =2 X 40 = 8o,
82 = 76,
S0 a 4o de H2O =540 a 720,

Le composé résultant de cette réaction ou xanlhale
alcalin de cellulose, se dissout parfaitement dans eau en
donnant une solution visqueuse, appelée viscose. Nous
remarquons qu'en suivant ces proportions, on emploie
une quantité double d’hydrate de sodium d: celle néees-
saire pour former le xanthate de cellulose précédent, :

DX
:;h\/ S
“S Nt
L
La seconde moléeule de Na O intervient pour hydro-
lyse de la cellulose, de sorte que le xanthate produil serail

ASOX  NaOH v 0L GO Na O H

(GS¢ {253 ;
'S\SNLJ e S Na
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loppe, par 30 & 35K¢ de sulfure de carbone, en malaxant
constamment pendant 5 heures, & 309 C., el en refroidis-
sant ensuite & aide d'une circulation d’eaun troide dans la
double enveloppe de I'appareil.

Apres ce bemps, la réaction est. complébe; on expose le
produit & Iair ou dans des appareils spéciaux.

On dissout alors la matiére visqueuse, dans une lessive
de soude caustique froide, contenant a27%& de soude en
plaques, pour 150 litres d’eau.

On malaxe cette péite jusqu'd ce qu'on obtienne une
dissolution bien netfe et bien homogene.

La cellulose possédant plusieurs fonetions alcooliques,
on entrevoit le nombre  considérable de composés xan-
thiques qu'elle peut engendrer. D'autre part, la cellulose
se présente dans la nature sous des formes plus condensées
que celle précédente CP H' O°, Habituellement, on repré-
senle celle-ci par la forme générale (C® H'0 O%)" ou 'expo-
sant n peul devenir tres grand. Il y a done de nombreux
xanthates cellulosiques, qu’il est impossible d’identifier
et de séparer : ¢'est ce qui explique Pinstabilité des masses
servant a4 préparer la viscose eb la possibilité des phéno-
menes connus sous le nom de maturation.

Beltzer suppose que, sous l'action de la température,
le xanthate en solulion passe successivement par plusicurs
phases : .

Phase Primairfe . CS<(SJ£\,?“UU\ £ Soluble dans 'eau.
. 0. ClEHILQ" Seru‘ilinsctluh’lcd.arfsl'eau
Seconde phase. {JS<SNa | salée qui gélatinise les
: i solutions.
/0 C18H2M 01 ( Phase plus propice a la
\SNa - { formation des fils,
' / Insoluble dans I'éau et les
S 0.CaH3 010 5 acides, soluble dans les
NSNa ' fortes lessives sodiques
caustiques.

Troisitme phase. CS

) .
Quatriéme phase S8
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Matiéres premiéres. — On peul employer la cellulose

sous toutes ses diverses formes naturelles; le cofon blanchi
donne d’excellents résultats, mais_ on peut obtenir, &
meilleur marehé, une cellulose suffisamment pure avee les
chiffons, les papiers réduits en pate dans une pile défileuse
du genre de celles employées dans la fabrication du papier.
Les chiffons y sonb déchirés, par passage entre les cou-
teaux d'une platine fixe et ceux lixés a la périphérie d’un
tambour rotatit; pendant Popération, on rapproche de
plus en plus les conbeaux mobiles de la platine jusqu’a
division suflisante des fibres. La pale oblenue étant par-
faitement homogéne, se laisssra imprégner dans toutes ses
parties par la solution dela soude caustique.
. Cross est parvenu & uliliser les celluloses plus impures
par Paction, aprés broyage, d'une solution laible d’acides
minéraux. Non seulement le traitement ¢limine leg impu-
retés, mais il transforme la cellulose et fdcilite action
ulléricure de la soude, qu’il suffit des lors d’employer en
plus faible quantité. On pourrait opérer de trois fagons
différentes :

19 On traite la celluloge, & I'ébullition, pendant 1 heure
par les acides chlorhydrigque ou sulfurique & 2 pour roo;
ou bien encore on chauffe jusqu'a obtention de'la modifi-
cation friable de la cellulose (épaillage).

29 La cellulose est trempée dans les acides étendus,
puis burbinée et mise a sécher 4 6o-80°. Pendant le séchage,
la cellulose se transforme.

30 La matiére cellulosique est. mise & digérer & une tem-
péralure de 120-140°% dans un digesteur, avec environ
5 fois son poids d’eau acidulée 4 1 pour 100 d’acide sul-
furique ou 0,5 pour 1oo d’acide chlorhydrique. Le produit
oblenu est ensuite lavé, :

'

Pratiquement, on emploie le, plus souvent, pour la pré-
paration des pates viscosces, de la pite de bois bisulfitée
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blanchie contenant 10 & 12 pour 1oo d’humidité. Pour-
Lant il semble que, pour I'obtention de produits extra, on
doive préférer le coton. Voici 4 ce sujeb les curieuses
eonstatations que le regretté M. Beltzer voulut bien nous
communiquer comme conclusion de ses frés intéressantes
expériences; pour concerner la préparation des pelliciles
de viscose, (\1‘]’0.«‘ ne sont pas moins intéressantes au poink
de vue fabrication des soies artificielles :

« Des essais comparatils de coagulation & 'air, en lames
minees, de viscoses de concentrations convenables, pré-
parces les unes avec du coton et les aubres avec de la pite
de bois, ont donné des pellicules absolument dissemblables.
Les pellicules, obtenues avee la viscost de coton, sonl for-
mées en grande partie d'un enchevétrement de filaments
trés bien formés et trés fins, analogues aux fibres longues du
coton, tandis que celles obbenues avee la viscose de péte
de bois, m’ont donné une pellicule ténue et homogeéne sans
filaments. Ce fait m’a conduit & penser que la structure de
la cellulose était analogue & celle de certains corps chimi-
ques, et qu'on pouvait la classer en cellulose amorphe et cel-
lulose eristallisée, cetbe derniére représentant I'état fibreux.,

» Il est trés curieux, tout au moins, de constater que
la cellulose fibreuse se régénere telle que, dans certaines
conditions, de ses solutions concentrées, étendues en pelli-
cules minces. »

Girard a pré.'_r.unislé (B. F. 443897, 1912) par I'obtention
de produits particuliérement tenaces, I'épuralion des pites
de bois par lavage avee un solvant des résines (alcools
usuels, acétone, tétrachlorure de carbone, ou trichlorure
d'éthyléne), dans un appareil permettant le lavage métho-
dique et la récupération des solvants.

i

Préparation des matiéres cellulosiques. — Quelle que soit
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sa nature, la malbiére premiére cellulosique doit d’abord
subir une sorbe d'intensif mercerisage. On emploie des
quantités de soude caustique el de eellulose, correspondant
respectivement aux poids de 1=¢! cellulose (GF H'" 0F = 162)
et amal soude (2 Na OH = 80). La lessive sodique employée
étant 4 20 pour 100, on en mélange 3 parties avee 1 partie
de pate de bois; quantité se réduisant a4 1,5 avee la cellu-
lose traitée selon le procédé Cross. ASs

Sous Vaction de la soude, les fibres se gonflent ¢n une
sorte de pate visqueuse; il se forme des grumeaux dont le
cenbre, n'étant pas an contact de la solution, reste*inal-
téré. Aussi doit-on soumettre la masse & Iaction d'une
meule ou de puissants agitateurs. On emploie, pour cala,
un malaxeur contenant deux arbres verticaux, porteurs de
couteaux métalliques el animés d’un mounvement rotatif
en sens inverse, de telle sorte que la masse soit constam-
ment divisée. La viseosité du mélange fail que la mise en
mouvement de DUagitateur nécessite une force considé-
rable. Aussi a-t-on préconisé Pemploi de meules tournant
sur une auge circulaire avee couteaux ramasseurs, du type
employé autrefois pour la pulvérisation des poudres. .

On pourrait supprimer toute agitation en traitant la
cellulose par un grand exees de solution mercerisante
(1 partie de pate & papier el 1o parties de solution sodique
i 20 pour 100). La cellulose est placée dans un récipient
eylindrique vertical, mouillée avee | de la solution sodique,
brassée, puis mélangée au reste de la lessive. On con-
tinue & mélanger pendant 1 heure, puis on laisse au
repos pendant une douzaine d’heures environ, On décante
alors la solution de soude par une robinet inférieur, puis
on presse la masse a4 Paide d'un piston formé de plaques
métalliques percées de trous, Ce dernier procédé a linconvé-
nient de nécessiter une dépense supplémentaire de soude,
qui ne bu[’ﬁL pas & compenser I'économie de force motrice;
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aussi h'est-il pas employé. La lessive récupérée se carbo-
‘nate en effet trés facilement et devient vite impropre &
de nouvelles opérations. Il importe, en effet, que la teneur
en carbonate des lessives caustiques ne dépasse pas 3 p. 100,
sans quoi, I'attaque de la cellulose se fait plus qu’'impar-
faitement. : !
Dans les usines amérieaines, on 'prﬁpare I'aleali-cellulose
dans des bacs de grés avee armatures extérieures en fer.
On dispose les feuilles en pate de bois, aw nombre d’envi-
ron 15 ou 20, enkre des plaques en métal inatbaquables,
généralement en alliage genre Monel (1). L’ensemble
forme une sorte de filbre-presse, permettant d’exercer
par la suite une presgion hydraulique. On fait arviver de
la lessive de soude caustique & 17, 5 pour 100 de maniere
4 bien baigner toutes les feuilles. Le trempage dure environ
1 heure et demie, la température étant de 18 & 200 C.
Vers la fin du traitement, on fait couler la lessive dont le
titre s'est un peu affaibli, et on la raméne & 27,5 pour 100
par addition de lessive plus concentrée. On procéde ensuite
i la pression dans les bacs mémes jusqu’a ce que les gateaux
contiennent environ troig fois plus de soude que de cellu-
lose. Ce sont ces giteaux, broyés en petits fragments, qu’on
laisse « murir » par séjour dans une chambre leuﬂ'{'c,
vers 18-200 C., pendant une soixantaine d’heures.
La soude caustique servant & préparer la viscose doit
répondre aux spécifications suivantes

Pour 100.

N H G e Sl aaia ey 97 minimum
QO3NAY o o ey ol 1 maximum
N e e T s o s e als 1,25 »
FFe et Cu combinds . s 0,01 »

(') Dont on trouvera la composilion. dang nofre brochure Tous
les alliages, publiée en 1425,
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En effel, la présence de trop fortes quantités de sel
marin dans les solutions concentrées de viscose, provogue
un trouble, et s'il y a trop de carhonate sodique, les bains
,coagulants acides provoquent un dégagement gazeux qui
amene des irrégularités dans le filage.

La Société Technochemia (D. R, P., 1g1g), dans le
but de réduire la dépense en sulfure de carbone, préconise
le layage des pates de bois avee un bain d’acide ehlor-
hydrique & o pour roo, agissanf pendant 5 & 6 heures
a 809 €.

Au lien de préparer la viscose avee des alcali-celluloses
on pourrait, selon Shrager et Lance (B.F. f71471), en
obtenir avec des celluloses traitées au préalable par acide
sulfurique (volumes égaux d'eau el d’acide sulfurique,
4 66° B.), puis lavée el essorée. .

Pour faciliter les manipulations de la pite de bois en
feuilles, qui sert & préparer les solutions xanthoeellulo-
siques, on emploie des cuves ou les feuilles sont empilées
avec interposition de plateaux métalliques perforés. Apres
action suffisante de la lessive sodique caunstique, on évacue
le liquide et l'on essore sans changer les feuilles de place,
rien que par la marche du piston de presse hydraulique
sur lequel est installée la cuve.

Généralement, voici d’aprés M. Brégeat, quelle est la
marche maintenant employée pour préparer l'aleali-cellu-
lose.

On traite la cellulose (1 partie) avec 5 parties de lessive
de soude ( 4 17-18 pour 100 Na OH) pendant 48 4 72 heures,
a la température ordinaire ou encore une partie de cellulose
et 1o parties lessive (17-18 pour 1oo Na OH) pendant
24 heures, dans un malaxeur genre Werner. Sous 'action
de la soude, les fibres gonflent, mais le noyau n'étant pas
attaqué, on broie soit dans un malaxeur (muni de deux
arbres verticaux portant des couteaux métalliques et
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animés d'un mouvement de rotation en sens inverse), soit
avee des meules similaires i celles-ulilisées pour les poudres
noires.

On abandonne ensuite 48 4 72 heures cette cellulose
imprégnée de soude i une température de 25-309. Cer-
taires usines, a4 Givet par exemple, et e¢lesb, pensons-
nous, le mode opératoire général, passenl ceble cellulose
imprégnée de Na OH, & la presse hydraulique et & la centri-
fugeuse jusqu’a ce que la eellulose proprement dite (pate
de bois) ait retenu seulement trois fois son poids de lessive
de soude. On abandonne ensuite 48 heures.

Préparation des solutions de viséose. — L’alcali-cellulose
étant introduit dans un malaxeur & double enveloppe (pour
circulation d'eau échauffante ou réfrigérante), on ajoute
10 & 30 pour 1oo de sulfure de carbone et I'on malaxe.
Les appareils doivent étre herméliquement clos. Dans
cerbaines usines, ils sont nickelés intérieurement. On malaxe
pendant 3 ou 4 heures, la masse étant alors bien homogéne
eb de teinte orangée. On élimine alors le sulfure de carbone
par le vide et on le récupére.

Divers inventeurs proposérent laddition de produits
divers aux pates viscosées. Bien que nul de ces procédés
ne soif guére pratiquement apphqut‘ il est intéressant de
mentionner les principaux.

Shrager et Liance (B. F. 453 652) ajoutent aux solutions
méres, viscosées, des résinates de zine ou de magnésium,
qui, employés & faibles doses, en s'opposant au mouillage,
empéchent la pénétration de I'ean et améliorent la solidité
des fils mouillés,

Borzykowski (D. R. P., 1g12) prétend rendre les soies
viscosées plus solides en a]()ulnmt aux solutions des pi‘LHl‘S
quantités de bases nitroso-organiques.

Courtaulds ajoute aux solutions méres, a base de viscose,
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un peu doléale sodique (E.P., 18192). Il serait hon
(B..E: :'17(; 777) dlingorporer aux masses viscosées, pour
neutraliser (2) une partie de 'alealilibre, des sels acides; par
exemple :

Bisulfate sodique........ 10-15 Pour 1oa .
Bicarbonate sodique. .. .. 812 de poids
Liphosphate sodique..... 13-20 ) de cellulose,

Pour avoir des soies viscosées trés fines, Bronnert (B. F.
515 4g1) incorpore aux dissolutions des mixtures a base de
substances genre bakelite, constituées par des phénol-
formols. On incorpore, par exemple, par quintal de viscose :

Résine artificielle. ... ..., mo{)g
Soude caliStique. . o uua e oal - 2800)s
| 53 P TUESH St S S Pl S R T a L]

Le Brevet von Heyde (D. R. P., 1gr1) préconise Paddi-
tion aux golulions viscosées, ainsi qu’aux bains caustiques
servant & attaquer la cellulose, d’une petite guantité
d’ammoniaque, ce qui permet d'obtenir des fils plus
réguliers que ceux obtenus d’ordinaire.

Maturation. — C'est Stearn (B. E. 330 753, 1903), qui
mit. 4 profit linstabilité des solulions de wviscose pour
améliorer le produit par une maluration : cette opération
est indispensable et on la pratique toujours avant de pro-
céder au filage. ;

Cross et Bevan avaient déja remarqué que, sous l'influence
du temps, les solutions de viscose se décomposaient spon-
tanément. « Il se produit une gelée ou coagulum qui se
contracte peu & peu en perdant de l'eau. La rapidité de
cetle concentration est variable : une Leneur de la solution
en cellulose, variant de 1 & 8 ou 1o pour roo, donne une con-

CHAPLET h
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centration lente et réguliére; an-dessus de 1o pour oo, le
coagulum se contracte heaucoup moins, et au-dessus de
15 pour 100, il peub ébre considéré comme un hydrate de
cellulose stable. » La contraction peul ainsi se poursuivre
pendant une cinquantaine de jours.

Dang le proeédé Stearn, on ajoute a la viscose fournie
par rook€ de pite de bois, 50k§ de soude caustique dissous
dans 3oo litres d'ean el agite.

« Le produil ainsi formé est un xanthate double de cel-
lulose et de sodium, en solution dans un exces de soude
caustique libre. Cetlbe viscose est d’abord facilement soluble
dans l'eau, l'ean salée, la solution de soude caustique ou
dans les acides faibles (lactique, acétique). Au bout d'un
certain temps, le composé se scinde progressivement, la
quantité ‘de cellulose combinée [‘@S.Lilll_t, constante, tandis
queles corps dérivés directement du sulfure de carbone el
de la soude caustique, tendeént & se séparver et & former
des combinaisons indépendantes de la cellulose.

» Pendant cette dégomposition, la solubilité se modifie ;
dans la Sseconde phase, le composé est soluble dans Ieau,
la soude caustique et les acides faibles, mais I'eau salée le
précipite en masse gélatineuse. Dans la quatrieme phase,
il est insoluble dans I'cau et les acides [aibles, mais reste
soluble dans une solution de soude caustique. »

La maturation est proportionnelle 4 la température ef . -
au temps, habituellement elle est compléte aprés un repos
de 7 jours, & 159C. On neutralise alors la soude par une
addition de sulfate d’ammoniaque ot obtient une masse
gélatineuse, de composition constante, que l'on dissout
(6 pour 100) et filtre comme les solutions de viscose habi-
tuellement usitées.

Pratiquement, on laisse la viscose maturer apres disso-
lution, 'opération était arrétée quand un essai du visco-
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simeétre indique la possibilité de procéder au filage dans de

honnes conditions. L'essai, d’aprés Beltzer et Persoz
(Maliéres eellulosiques, Papiers el lexliles aplificiels), peut
élre effectué sans viscosimetre spécial. 11 sullit de remphr,
avee la viscose 4 essayer, un tube de verre de 3 de diamétre
el 6o & 7o' de haut. Deux traits, distants de 50¢™, sont
marqués sur le bube. Apres avoeir placé le tube verticale-

:

“ment dans un bain d’eau, chauffé & 200 C., pour aveir une

température constante, on fait tomber une bille de nickel
de 6mm de diametre pesant 18, 020, dans la viscose. Elle

~atteint une vitesse uniforme & son passage au premier

trait et continune sa chute. Pour une viscose de bonne
viscosilé, contenant 6 & 7 pour 100 de cellulose, la chute
entre deux traits distants de 50 doit étre de 16
a 17 secondes. ; '
L’essai au viscosimebre peul encores’opérer & Vaide d'un
bube gradué, en laissant écouler la viscose par un orvifice
de diameétre requis. Le temps nécessaire pour I'écoulement
d'un certain volume donne encore le degré de viscosité.
D’autrefpart, on peul régler Varrét du mirissement par
un essai de coagulation dans une solution d’acide acétique
4 50 pour 100. On fait écouler la viscose en minge filet, dans
la solution acide, eb l'on agite doucement. Si la viscose
se dissout sans dommer de coagulum, c’est qu’elle n’est pas
encore mure ou propre & étre filée; si elle donne un filament.

" continu et tenace, on peut 'employer de suite & la filature;

enfin, si elle donne des filaments interrompus et cas-
sants, c¢’est que la maturation est dépassée et qu’il s’est
opéré une hydrolyse, _ .

'On peut considérer, fait observer & ce propos Beltzer

(Revue de Chimie induslrielle, 1g1o), qu'une viscose non

mure, un xanthate de cellulose donne; par régénération
avec les acidgs, une cellulose hydratisée & laible degré;
I'hydrate de cellulose régénéré d'une viscose miire & point.
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pour étre filée, posséde un degré d’hydratisation plus élevé;
enfin, 'hydrate de cellulose, régénéré d’une viscose dont le
point de maturation est dépassé, consiste surtout en hydrate
meélangé avec une proportion plus ou moins grande d’hydro-
cellulose, suivanl que les filaments sont plus ou moins
cassants. Finalement, 'hydrolyse est compléte et le coagu-
lum, obtenu avee une viscose trop mire, devient pulvéru-
lent; il est formé en majeure partie d’hydrocellulose et
n |‘b§, plus filable.

L'hydratisation des celluloses est le premier terme qu’on
constate dans la gélatinisation des celluloses; il existe plu-
sicurs degrés d’hydratisation au fur et & mesure que la
pseudo-solution s'effectue et avance en age. Dans la suite,
un commencément d'hydrolyse a lieu et finalement 'hydro-
lyse est compléte; les hydracelluloses ou hydrates de cellu-
lose, qu'on peut coaguler sous forme plastique, ténue et
solide, se transforment peu’ & peu en hydrocelluloses, de
sorte que les coagulum obtenus par floculation, contiennent
des mélanges d’hydra et d’hydrocelluloses de plus en plus
chargés en hydrocelluloses ef, par conséquent, moins
tenaces. Finalement, on obtient un précipité floconneux
d'hydrocellulose presque pure,

En résumé, dans le début du mirissement, la cellulose
s’hydratise et la solution (& poinl au viscosimeétre), peut
etre filée avantageuesment; elle peut fournir un gel fibreux
el tenace; plus tard, la cellulose s’hydrolyse et ne donne
plus que des pwclpltm floconneux et pulvérulents. Un
exces de lessive causllquo dans la solution xanthique hate
I'hydrolyse de la celluloge; pour obtenir de bons filaments
tenaces et élastiques, il faul préparer des solutions cellu-
losiques contenant le moins de soude possible.

Le murissement des liqueurs viscosées peub étre conlrélé
par U'emploi d'oxydants. Courtaulds, Glover et Wilson

(E.P. 13055) onb préconisé le peroxyde sodique, ainsi que -

[
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certains catalyseurs comme les hydrales de fer ou de
métal (E. P 14 675). ; _

Le . mirissement. normal des solubions xanthocellulo-
siques se fait d’ordinaire par 7 ou 8 jours de repos, A 159 en-
viron, Cela est indispensable pour obtenir de bons résultats
avec les coagulants normaux, qui sont des solutions de sels
ammoniacaux. On peut, d’aprés von Heyden (B. F. 446 44,
ig12) réduire & 79 heures la durée du murissement, &
condition d’employer des coagulants acides. Par exemple,
une solution saturce de sulfate sodique, additionnée de
1o pour roo d’acide sullurique ou de 3 pour 100 d'acide
chlorhydrique.

Dans les usines américaines, on « xanthate » les alcali-

- celluloses miaris. Pour un abelier- situé  généralement au

faite de T'using, pour faire ensuite de I'écoulement par
gravite, Vopération est effectuée dans des malaxeurs en
forme de prisme & base polygonale, munis de regards en
verre : ¢'est par la que Pon regle le malaxage, qui prend
fin lorsque la masse devient rouge carofte fonee. Il faut
environ 3o minutes de rotation, le sulfure de carbone étant
ajouté peu a4 peu de maniére que le mélange ne s’agglutine
pas. Finalement, on dilue avec une lessive sodique et I'on
coule en bacs de maturation ou le séjour dure quelques
jours pendant lesquels on pratique environ. brois filtrations
SUCCESSIVESs . 3 .

D'apres Lenchs (Chemiker Zeilung, 1g23), les phénomeénes
de maturation des solutions viscosées seraient d’ordre
colloido-chimique plutot que chimique : la viscose devrail

- en effat, si lo théorie Cross Bevan était juste, dégager au

. cours de la maturation des quantités croissantes d’hydro-

géne sulfuré el décroissantes de salfure de carbone. Or

il n'en est rien. Les méthodes de contrdle purement chi-

mique (celle par exemple de la quantité d’aleali combiné)
ne valent done rien. Il faut, en conséquence, employer une



54 LES SOIES ARTIFICIELLES.

méthode physique, celles d'Hottenroth par exemple, qui
mesure la vitesse de coagulation, ou la quantité de coagu-
lant que néeessite une coagulation instantande. Comme coa-
gulant, le chlorure d’ammonium en solution aqueuse
donne les meilleurs résultats. Pour déberminer le degré de
maturation, il sufit d'ajouter 30 d’eau distillée & ung
prise d’essai de¢ 208 puis de titrer jusqu’a coagulation
avec une solution de chlorure d’ammonium 4 10 pour 1oo.
On obtient des chiffres de ce genre : :
Solution.

i
FEEOUT S WISCOSE: Pel MUTe el sl s v s e |j:"|
2% AL S p e e R L O ] R T
I Eal - EviSeose presque mne. s s )
A B i v e s L 10,1
Do viscose juste a point (chiffre normal). 4.6
61 » » 8.2
AR NS COSEAMALEG Ly S pine et s S igiat 50 b
B ¥ P A e e s e 6,7
QY. viscose-lm]] I e s s S
10" » e A el o e e L e, L A7
EES Sy Retviseoseicoapnlcer sl e e aa Wl e 3,8

Boudinage. Epuration, — Avantle filage, la solution marie

a point, est filtrée une seconde fois, puis passée dans un
appareil & vide, pour la débarrasser des moindres traces de
bulles ‘d’air interposées. Des braces de gaz en suspension
dans la liqueur causeraiznt la rupture du fil et rendraient
impratiquable le filage continu. -
Pour extraire Dair interposé dans la solution, on fait
couler celle-ci en couche mince, de facon qu’elle s’étale
parfaitement. La Société francaise « La Viscose » emploie
dans ce but un appareil spécial (B. F. 340 6go), composé
~d’un cone tournant lentement & lintérieur d’un récipient
ot 'on fait le vide. La solution arrive constamment sur le
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cone on elle 'ébale en couche mince el est malaxée par des
spatules. Apres dégagement compleb de Vair eb des vapeurs
sullureuses en exees, clle est ramassée par une nochére
circulaire qui la conduil dans un récipient également soumis
a l'action du vide.

On peut d’ailleurs extraire complétement les gaz de la
viscose en 'abandonnant au repos dans un bae privé d’air,
mais 'opération est alors plus longue.

Lz liquide est finalement amené aux appareils de filage,
ol la précipitation de la cellulose a lieu en neutralisant la
soude caustique avee dusulfate d'ammoniaque par exemple.
On comprime la solution purgée d’air, par les orifices capil-
laires dé la filiere, et les jets liquides sortant sont recus de
suite dans la solution de sultatz d’ammoniaque.

Dans certains cas on peul, avant la filature, opérer
une parification plus sérieuse. En effet, les solutions vis-
queusas obtenues, quoique bien limpides, ont généralement
une coloration brun jaune plus ou moins foncée. Elles con-
Liennent une foule de produits sulfurés, qui peuvent nuire
4 la beauté du fil. Ces impuretés sont en général des sous-
produits sulfurés, du carbonate de sodium, du sulfocar-
bonate de sodium, ete., qui se sont formés pendant 'attaque.

Il est quelquefois nécessaire de les éliminer avant le
filaga, de facon & ne pas troubler cette opération, car ces
produits se précipiteraient en méme Lemps que la eellu-
lose par P'action du chlorure ou du sulfate d’ammoniaque
et donneraient une teinte jaunétre, en masquant le bril-
lant des fils. On peut y parvenir de diverses facons (1) :-

19 On dissout 100%8 de cellulose, transformée en vis-
cose, dans 1800K& d'une lessive de potasse caustique
4 25-26° B. On chaulfe pour purifise & 60-80° C., en agitant
consbamment. On obtient alors des fils ou des pellicules

(1) D'aprés Berrzen, Revue de Chimie industrielle, 1410.

-
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purifides, limpides et incolores, par précipitation & Uaide dn
chlorure ou du sulfate d’ammoniague.

29 On mélange 100%€ de viscose & 1o pour roo de cellu-
lose, avee une dissolution de 10k# de sel marin et rok®
de bicarbonate.de soude dans roo litres d’eau. On essore
le produit obtenu, et on lave dans le panier d'une essoreuse,
avec une nouvelle gsolution de sel marin & 5 pour 100.

30 La viscose esb purifite par une coagulation & une
température fixe déterminée. L'opération s'effectue dans
une bassine chauflée au bain-marie; munie d'agitateurs
mécaniques. Pendant l'opération, la masse visqueuse est
malaxée et triturée. Au moment de la prise en masse, on
ajoute 1o litres de dissolution de sel marin & 5 pour 100 par
100 litres de viscose. La masse se désagrége, on la recueille,
on 'essore et on lave sur l'essoreuse. Pour que le lavage
du coagulum soit hien effectué, il faut veiller & ce que la
température de la masse ne dépasse pas Ho° C. Ce coagulum
ainsi purifié, est remis en dissolution dans une lessive de
soude convenable, on dans l'eau.

On peut encore purifier le coagulum de viscose, par des
lavages avec des solutions de sulfites ou de hisulfites alea-
lins ou alcalino-terreux. On obtient un praduib décoloré
qui peut s’employer avantageusement. Lorsque la viscose
est ainsi purifiée, on la remet en dissolution dans des lessives
alcalines, de facon & obtenir un liquide bien homogeéne,
transparent et incolore.

‘Naudin (U.S. P. 986 306, 1g11) recommande de con-,

centrer les solutions de viscose en faisant bouillir dans un
vide relatif suffisant pour que I'éhullition se produise
vers 30-359. /

On peut décolorer la solution de viscose en la soumettant,
apreés filtration, & 'action de I'acide carbonique ou de 'acide
acétique étendu; i1l y a dégagement d*hydrogene sulluré

-]
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que Pon entraine par un courant d'air. On peul encore
employer le sulfite de sodium additionné d’oxyde de zinc
(Bonavita et Olivier, U. 8. P. 646 o44), le sulfite ou le
bisulfite de sodium (E. Ernst, U. 3. P. 863 793), une solu-
tion d’anhydride sulfureux ou de sulfite.de soude conte-
nant un tiers de soude caustique. Il se forme des hypo-
sulfites incolores. DS

Pour purifier le xanthate de cellulose, on peut le préci-
piter des solutions de viscose par l'addition d’alcool ou
d'une solution saturée de sel marin (Cellulose Products Co,
U. 8. P. 717 355). On filtre, lave rapidement sur le filtre
el redissout dans leau. Une coagulation & température
déterminde permet également d'obtenir un produit. pius
pur (Soeciété francaise de la viscose, B. F. 339564). Llopé-
ralion se fait dans des cuves chaullées par bain-marie e
munies d'agitaleurs mécaniques qui triturent et arrachenb
la masse coagulée; on ajoute, au moment de la coagulation,
une solution de sel marin & 5 pour roo dans la proportion
de 25 pour roo, ce qui facilite la désagrégalion de la masse.

La Socitté francaise de la viscose fit breveter, en 1906
(B. F. 374 123), un autre mode de concentration el puri-
fication simultanées des solutions de viscose. La matiere,
dissoute et filtrée, est introduite dans un récipient & double
envelappe, & malaxeur inlérieur el & fermeture hermétique.
On y fait un vide partiel et chaulfe a 600 C. &n malaxant.
La solution de viscose est portée a I'ébullition, il se dégage
de I'air, de la vapeur d’eau et des produits sulfurés volatils.
Aprés une trentaine de minutes, le xanthate, brés épais, est
absolument privé d'air el ne contient plus de soufre inu-
tilisé. On peut régler la concentration en ne faisant le vide
que pendant quelques minutes, I'éballition s’arréte aussitot.

Au lieu de filtrer cgs solutions viscosées, il suffirait,
d’aprés les usines. hollandaises Vennoot (B. E. 538436),
d’émulsionner, avec 1o pour roo de paraffine liquide,
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la viscose venant d’étre fabriquée, puis de soumetbre
'émulsion obtenue & Paction centrifuge d’une turbine.
On réaliserait en opérant ainsi : dissolution des impuretés
dans le liquide organique émulsionnant, entrainement des
impuretés par ce liquide, élimination des résines.

Coagulation ef finissage. — On emploie souvent, comme
bain coagulant agissant & la sortie méme de la filiere,
une solution de ‘sel ammoniac, de densité 1,05-1,06; la
viscose est durcie instantanément; le fil doit rester en
contact 6-12 heures dans le bain froid, puis élre soumis
quelques minutes 4 'action de la solution bouillante. On
lave ensuite successivement dans des bains d'eau bouil-
lante, de solution de carbonate de sodium également bouil-
lante, d’eau, d’hypochlorite de soude jusqu’a décoloration,
d'eau, d’'acide étendu. On lave une derniére fois 4 l'eau,
essore et seche sous tension.

On a proposé l'emploi de coagulants trés nombreux;
si nombreux que, pour les passer en revue, nous les classe-
rons en (quelques groupes.

Bains acides. — Ue sonlb soil des acides ou mélanges
d’acides tres dilués, soit des dissolutions salines acidulées.

Llacide sulfurique colteux, donne de bons résultats
(Vereinigte Kunstseide Fabriken, B. F. 323 574), mais il
préeipite le soufre en méme temps que la cellulose qui est
ainsi colorée en jaune. Il devient nécessaive de désulfurer
les fils en les traitant & plusieurs reprises par un bain de
sulfure de sodium (8 pour 100, p = 60-86°), ou de sulfite
de soude jusqu'a décoloration, on lave et séche ensuite.

Max Miiller (B. F. 365 776) ajoute & Pacide sulfurique
employé un sel pbur empécher le dégagement de gaz qui
nuirait au brillant. On peut, par exemple, faire dissoudre
Goke de bisulfate de soude dans 6o litres d’eau et ajouter
7K€ d’acide sulfurigque & 66 pour 1oo.
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Boisson (B. . 436 590) prétend avoir obtenu de hons
résultats dans la coagulation des solutions xanthocellu-
losiques en substituant & un bain de bisullfate et d’acide
sulfurique, par exemple, deux bains : 12 hain de coagulation
qui est une simple solution de hisulfate sodique; 29 bain de
rénforcement, qui est de Ieau acidulée par acide sulfu-
rique. '

On obtient d’excellents résultats, dans la coagulation des
liquides xanthocellulosiques, en ajoutant un acide aux
dissolutions salines. Mais il importe d’opérer dans certaines
conditions minutieusement suivies. Ainsi les solutions
salines saturces, additionnées d’acide sulfurique, ne donnent
jamais de bons résultats; ainsi, dans une solution de hisul-
fate sodique contenant 20 pour r1oo d’acide libre, les fils
coagulés n'ont pas de brillant; avec une teneur abaissée
.6 pour 100, on obtient une coloration Dleuatre provenant
d'un dépot de soufre a la surface des fils; avec une teneur
de 0,5 pour 100, la coagulation ne s’effectue que trés len te-
ment, ;

Les Vereinigte Kunstseide - Fabriken (D. R. P., 1g11)
obtiennent de hons vésultats avee un bain de coagulation
saline acidulée, préparé en dissolvant ro pour roo de sulfate
neutre dans l'eau, puis ajoutant environ 2-3 pour 1oo
d’acide sulfurique de densité 1,84.

Il semble bien plouvé qu'on améliore la t.lf*[mute du fil
de viscose en s'arrangeant de maniére 4 diminuer la hrus-
querie du passage milien alcalin (solution mére), milieu
acide (bain coagulant). On avait proposé de réaliser cela en
diminuant, avant filature, 'alcalinité de la solution xantho-

. cellulosique (U. 8. P. 8¢6715). De Haén (B: F. 449536)

opére autrement : il diminue la durée de 'action du bain

I'acide sulfurique, par exemple, de maniére que le fil
qui sort demeure soluble dans 'eau. On peut cependant
l'enrouler sur des bohines sans qu’il casse, ni que les bring
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ne s'agglomérent les uns aux autres. Finalement, les hobines
sonb immergées dans un bain d'eau geidulée par 5 pour roo
d'acide sulfurique, oit les fils s'insolubilisent parfaitement.
. Bronnert (B. F. 5og451) coagule les brins viscosés avec
de l'ean acidulée par lacide sullurique el le bisulfite
sodique : les fils ainsi traités conservent assez d’élasticité
pour qu'on les puisse étirer au sortir du bain dans le but
d’avoir plus de finesse. Voici, d’aprés une méthode sem-
blable (B. F. 510576), un exemple de composition de bain :

Bisulfate sodique. oo ovnsidonsias fokE
Actdps il TR e S s qks
Baun... . A e g g et e Ty tio!

Le méme inventeur (B. F. 5122/48) a fait breveter, dans
le but d’obtenir des soies viscosfes Lrés fines, 'emploi de
hains eoagulants d’autant plus acides qu’en peub avoir des
fils plus fins, Pemploi des solutions de sels ammoniacaux
légérement acidulées (B. E. 51a 318 et 513 566). Voici des
formules de composition des hains :

Sulfate d'ammoniaque (par litre ).. 1458 3708  Goo®
Acide sulfurique (par litre).......  Hof 08 508
Grosseur des soies (en deniers).... 6,6 1.7 1.2

On peut aussi combiner & 'acide sulfurique des radicaux
aromatiques: en particulier, employer du phénylsulfonale
sodique (B. F. 515 260) pour rendre le coagulant également
propre au, traitement des soies provenant de solutions
plus ou moins miiries. A noter aussi du méme inventeur
(B. F.515332) l'addition de chlorure mélangés ou non de
sulfate & I'eau acidulée des coagulants; 'addition de glu-
cose ou de glycérine (B. F. 516 og1). : 3

Verhave (D. R.P., 1914) préconise, pour coaguler les
solutions viscosées, un bain acide contenant des sulfales
trés solubles, par exemple :
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Sulfate de magnésie eristallisé., ... ... S0
Sulfate sodique anhydre.. ... ... 16
Actde spliurtoqtier i ao BealESaiiy Q
T S P o T et e R e e T 40

Mentionnons aussi la formule Mondon (B. F. 557087) :

Acide sulfurique. . .... A R o AT :‘lk'"
Acide chlorydrique , ., ' O e et e
Sulfateidembud e i Gl S e 98
R s A N e T 65

Ce bain empéche la cristallation et il est d'un prix
inférieur & celui des bains employés dlordinaire.

Ernst (U. S. P. 792 888, 1g03) fit breveter I'emploi
d'un bain & base d’alcool méthylique, d'acide acélique et
d'acétate de sodium. :

La coagulation des solutions viscosées est effectuée par
Petit (B. F. 461g00) en deux phases :-on forme d'abord
avec une solution saline acidulée un fil de xanthogénate
soluble dans I'eau, puis le fil, qui est jaune, est insolubilisé
el décoloré dans ce méme hain, solution saturée de sel
marin additionnée d’acide acétique (1o pour roo).

Les Vereinigte Kunstseide Fabriken (D, R. P., 1g911) pré-
conigent 'emploi des bains a V'acide formique pour coaguler
les solutions xanthocellulosiques. A Pencontre des autres
acides organiques usuels, P'acide formique, en agissant
plus lentement que les acides minéraux, mais toul aussi
activement transforme la viscose en hydrocellulose, les
fils obtenus de la sorte étant trés brillants, parfaitement
insolubles dans 'eau et trés facile & dévider ou blanchir.
On ajoute du formol commercial & une solution saturée
de chlorure sodique jusqu’a ce que le liquide contienne
200f d'acide formique par litre. >
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CGoagulants alcalin set salins. — On l.‘mplfril‘ surtont les
sels ammoniacaie.

Le bisulfite double sodo-ammaoniacal est, selon Plan-
chon (B. F. 474 727), un excellent coagulant ‘pour les soies
viscosées. On Pemploie en solutions aqueuses saturdées,
chauffées vers 350 (.. Mentionnons 1’Pmprni de sulfate et de
bicarbonate d’ammoniaque (Ernst, U. S. P. 798 027).

Pour le traitement des soies viscosées, Kuttner (D. R. P.,
1gr2) préconise 'emploi de deux bains coagulants
19 d'abord une solution aqueuse de sulfate d’ammonium;
20 ensuite une solution acide, au bisulfate sodique de pré-
férence. : .

Pour améliorer la qualité des soies viscosées, Kultner
(D. R. P., 1g912) préconise I'emploi de solutions peu miiries,
filées avec un coagulant contenant :

\ -4
3isulfate! sodique oenn i Lo 97
Snlfatersodiques, b o bt b, 12
B e e e e e e s s =BT

Le bain doit étre tiéde (500 C.) et suivi d'un second hain
bisulfaté & 1 pour 100 pour enlever 'excés de sel. Le lavage
qui suit provoque une sorte de retrait des fils, dont la sec-
tion d:vient polygonale et qui sont beauc oup plus
brillants que les soies ordinaires viscosées, toujours un peu
ternes lorsqu’'on n’ajoute pas de glucose aux solutions
meres, :

Les pellicules cellulosiques sont préparées par Branden-
herger (U, 8. P. 981368, 1g11) par 'action d'une golution
de sulfate sodique agissant sur une mince couche de viscose
dissoute. Une fois la coagulation ainsi produite, on fait
passer la pellicule dans un bain d’acide fort, tres dilué, qui
régénére la cellulose, puis on lave finalement avee soin &
plusieurs eaux. '
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Les bains coagulants pour viscose peuvent étre des solu-
tions d’hyposulfites de soude, de potasse, d’ammoniaque
(Brandenberger, B. F. 436 188, 1g11); 4 l'action coagula-
brice s'ajoute ainsi une action épurante, les hyposulfites

«dissolvant les polysulfures qui souillent la viscose.

Lange et Walther (D. R. P., 1913) coagulent la viscose
avec des bisulfites d’aldéhydes comme les sulfoxylates.

Les solutions de sels & zine (4 3 pour 100) peuvent aussi,
selon Napper (U. 5. P. 1045 73¢), servir 4 coaguler les solu-
Lions Xanthocellulosiques.

Stearn, Westminster et Tophan (E. P. 16 607) emploient
un hain & base de sels de fer, de zinc ou de manganése, par
exemple une solution de sulfate ferreux & 10°.

C3-We Pettit (U, 5. P., 1gof-1906-1907) emploie: les
vanadales alcalins, qui ont Pavantage d'agiv comme cata-
lyseurs pour la polymdrisation de la cellulose régénérée.
¢« L'oxyde hydraté de vanadium agit comme oxydant
lent, les hydrocelluloses, sous linfluence de e «ferment»,
Soxydent et se déshydratent! Par le séchage, les fils,
ainsi Lraités deviennent moins perméables 4 I'eau et, par
~ suite, plus solides au moullé. »

E. Ernst (U. 5. P. 863 793) emploie un bain coagulant
4 base de bisulfite de soude, agissant jusqu’a compléte
transformation de la viscose en cellulose. Muller emploie
le bisulfate; Ta Société francaise de la viscose, des silicates
ou albuminates de sodium ou de potassium (B. F. 361 31¢,
190h); on peut, dans le méme butb, ajouter ces mémes pro-
dllllb aux bains usuels. :

Pissarer (B. . 357 056, 1905) précipite la viscose
sol'tant des filitres par un sel 4 base organique : aniline,
naphtaline, pyridine, Il prétend obtenir ainsi des fils
“se lavant plus facilement; de plus, on pourrait, dans cer-
Lains cas, teindre ainsi directement les fils (avee un sel
d'aniline, puis un bain oxydant, par exemple).
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Goagulants gazeux, — Leur emploi ne s'est, pas pratique-
ment généralisé : aussi ne les mentionnons-nous que pour
mémoire.

Un vaporisage en présence de gaz sulfureux fut indiqué
par la General Artificial Sillkk Go (U. 5. P. 75¢332).

La coagulation par la vapeur d’eau ful préconisée par
Stearn, les écheveaux sont soumis & un vaporisage d'une

durée de 1 heure environ.

- Un coagulant original des solutions viscosées est celui
que préconise Brandenberger (B. F. 457 633). 1l consiste
a ‘faire passer les fils dans' une atmosphére, contenant
5 pour roo au moins d’anhydride carbonique : pratique-
ment, les gaz résiduels de la combustion qui nalmoilpment
doivent étre suffisamment refreidis.

Pratique de la coagulation. — Actuellement, on se sert
dans la fabrique de soie viscose de trois coagulants diffé-
rents : :

1© Solution de chlorure Sn-n_lique. acidulée par'acide chlor-
hydrique (B. F. 519 545, de Muller); ‘

20 Solution de bisulfate sodique acidulée par Pacide
sulfurique;

30 Solution de chlorure d’ammonium acidulée par 'acide
chlorhydrique.

Comme appareil de filabure, on emploie surtout le pot
Topham.

Les écheveaux de viscose venant d'ébre filés sont lavés
avec un meétier & pulvérisation d’eau et jusqu’a neutralité
des eaux de lavage, constalée an méthylorange, On essore
i la centrifugeuse, puis on fait sécher partiellement &
Pétuve, & 600 C., sur des chevalets permettant de tendre les
fils, ce qui améliore le brillant.

On  désulfure avec une solution aqueuse de sulfure

- wakefl
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sodique (1 pour roo) les écheveaux placés sur des « batons »
en ébonite. Aprés un quart d’heure d’arrosage, on renou-
velle un méme braitement avee de l'eau, puis on procede
au blanchiment par des pulvérisations avee un liquide hypo-
chloré a o9 1 ehlorométrique. On lave, on acide avec 'eau
acidulée par l'acide chlorhydrique (1 pour 1oo), on lave,
on essore, on fait séeher sous tension.

D’intéressants travaux ont été faits par Bronnert sur
le principe du filage des solutions viscosées.:

L auteur, apres des expériences nombreuses, a pu déduire

une loi générale qui donne les conditions pour la filature,

a travers une ouverture de omm 1 de diameétre, de fila-
ments de 8 deniers, avec une variation de dimension
de 0,05 & 0,02 suivant la viscosité des solutions de viscose.
Avec une vitesse de fo & 45m, il faut observer les trois con-
ditions :

19 Ouverture de omm 1 de diametbre pour la viscose ordi-
naire avec des variations en plus ou moins suivant la con-
sistance de la viscose,

5% Une alimentation de viscose & chacune de ces onver-
tures suivant la grosseur du filament et la vitesse.

39 Avoir le pourcentage minimum d’acide dans le bain,
suivant la loi de la racine carrée, ¢’est-a-dire que le pour-
centage d’acide doit étre inversement proportionnel a la
racine carrée des dimensions des filaments qui peuvent étre
filés dans les hains sous des conditions normales. 5i I'on a
déterminé par expérience le minimum d'acide pour un bain, -
on peub caleuler la quantité d’avance d'acide pour une
ouverture et une dimension données.

La présence de sels ammoniacaux dans un bain semble
présenter une exception’ &'la regle; mais, par dissociation,
ces sels peuvent agir comme acide et, en effet, si 'on cal-

CHAPLET i
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cule comme acide la moitié du gel ammoniacal, on retrouve -

la loi de la racine carrée.

Installations usiniéres. — Nous reproduisons, d'aprés
Beltzer (Revue de Chimie induslrielle, 1g10), le schéma d'ins-
tallation d’une fabrique de soie viscose en notant que la
réalisation doil comprendre certaines modifications. Par
exemple, les ateliers’« Xanthate » et « Murissement. » seront,
4 cause des dangers d'explosion et d'incendie, isolés des
autres ateliers, bien que construits en matériaux incom-
bustibles : ciment armé, on par du fer & remplissage en
briques_creuses. Dans les ugines modernes, on emploie,
pour la filtration, des « hypercentrifuges » plutot que des
filbres-presses, ele....

Atelier « lessives ». — Les eylindres de soude caustiques
sont vidés et la soude, corcussée a4 colips de marteau,
est mise avec de l'ean dans un malaxeur mécanique (B,
fig. 1) en sorte d'obtenir une lessive & 24-25¢ B. Une fois
la dissolution faite, on laisse décanter un peu etl'on éléve
par un monte-jus (D, fig. 1) dans des bacs en charge ol
le liquide se refroidit et ou la décantation se poursuit. Les
houes de dépot, de dissolveur el des bacs décanteurs, sont
réutilisées : on les lave avec U'eau qui servira pour préparer
les lessives.

Atelier « alcali ). — Des jaugeurs permettent de doser la
quantité de lessive que l'on introduit dans les « déchique-
teurs » meétalliques (E, fig. 1) avec la pédte a papier au
sulfite. Les proportions sont d'environ 225%€ de lessive
sodique pour Soke de péite de bois. On malaxe pendant
environ une demi-heure,/la température ne dépassant
pas 360 C., aprés quoi la bonillje passe dans les presses du
sous-sol, Les lessives qui s’écoulent (& 15 pour roo Na OH)
rentrent en fabrication.
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Atelier « xanthate », — L'alcali-cellulose, sortant des
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(K, fig. 2) ot se fait le mélange avec le sulfure dans les pro-
portions de 75%€ environ de sulfure de carbone pour 450k®
alcali-cellulose. Le malaxage dure environ §4 heures, la
température ne devrait pas dépasser 209 C. On ajoute
ensuite 425%¢ environ de lessive sodique résiduelle du
passage, et ['on malaxe encore un peu avant de verser dans
les cuves de miirissement.

Atelier « marissement », — Les cuves dites « de mirisse-
ment » sont, en fonte, avee agitaleurs mécaniques et double
enveloppe pour régler la tempérabure. On commence par
malaxer pendant une journée, i 25-300 (., pour homogé-
néiser eb flyidifier la masse. Puis on .‘._}out{: peu’ a peu
environ acoo litres d’eau, & 159 (., en poursuivant le
malaxage 4 la température de 25-30° C. jusqu'a marisse-
ment eonvenable. On contréle la marche du mtrissement
par essais viscosimétriques. Une fois le point convenable
atteint, on refroidit vers 50 (i, si la filature doit étre immé-
diate, yers — 50 C. si la masse n’est pas utilisée de suite.

Atelier « filtration », — La viscose, contenne dans de
grands cylindres métalliques yerticaux (P, fig. 1), est
soumise a N'action du vide (740mm de mercure). Les petites
bulles d'air, englobées dans la masse, se rassemblent super-
ficiellement en mousse épaisse : au boul de 3 4 4 heures, on
fait tomber le vide et P'on procéde au passage dans des
filtres-presses. La viscose, désormais préte & étre filée, se
conserve dans des réservoirs placés dans le sous-sol, dis-
posés en sorke qu'on puisse exercer & la surface du liquide
une pression assez forte (5-6%8 par centimétre carré).,

Atelier « filature », — Leg tables de filature (S, fig. 1)
y sont disposées dos & dos et t:umpnsécs de leurs séries
filidres 1e¢spe('t ives,

La viscose des réservoirs R et R/, est envoyée par la
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pression de T'air; dans des tuyaux sur lesquels sont disposés
les ajutages correspondant & des fitres individuels el anx
filieres. 1

Les filieres sonb généralement en platine; elles sont

perforées d'orifices capillaives de 'y de millimétre environ,
au nombre de 18, suivant le nombre de brins qu'on veul
assembler et le denier du fil gu'on vent obtenir,
;- La viscose sort d’une fagon continue par ces filieres, en
minces jets, qui viennent se eoaguler immédiatement, au
contact dn bain, de précipitation. A cet effet, les filieres
plongent. dans une goutliére en bois garnie de plomb, eon-
tenant le bain de coagulation.

On emploie surtout, pour cette coagulation, une solu-
tion de bisulfate de soude & fo-45°B., d = 1,5, contenant
15 4 16 pour 100 SO* H?; la température du bain varie
entre 359 et foo C.

Au contact du bain, les filaments de viscose se coagulent
en régénérant de la cellulose hydratée. Ces filaments sont,
étirés par des dispositifs divers, soit par des bobines animées
d’un mouvement de rotation, soit par le systéme des pots-
bobines Topham. L'hydrogéne sulfuré et autres gaz se
dégageant, sonl aspirés par une hotte surmontant chaque
table et expulsés avec un ventilateur, soit dans ’atmo-
sphere, soit dans un four pour désodoriser.

Atelier « lavage n. — Les bobines ou les gateaux de fils

provenant des boites Topham, sont disposés dans des
baes T et T' ou un eourant d’ean lent et régulier, débarrasse
les fils des solutions acides qui les imprégnent. Le lavage
est méthodiquz; les bacs changent successivement de
rang dans la gérie. Les bobines lavées sont enlevées et mises
a égoutber on & seécher a I'air. On les dévide en les retor-
dant légérement, et on les renvide sur de petites bobines,
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Ces bobines a leur tour sont dévidées el les fils sont retondus
plus fortement en se réenvidant encore sur d’autres bobines.

Les giteaux des boites Topham, dont les fils sont déja
retordus légérement, sont mis & égoutler; on les dévide
pour les retordre plus fortement et les réembobiner sur de
petites bobines.

Atelier « dévidage n. — Les'bobines de fils retordus, sont
dévidés sur les métiers U, U’ U, U”", ..., pour étre mis
en dcheveaux. A ee moment, les fils sont retordus, mais ils

~sonb encore imprégnés de soufre précipité el de sulfures
divers, provenant de bains de coagulation ou de la viscose,
dans le but d’empécher le collage des filaments entre eux.

Les fils en écheveaux sont ternes el raides; ils n’ont
aucun brillant et aucun aspect soyeéux; pour leur donner
leur apparence finale, il faul les désulfurer et les blanchir.

Atelier « désulfuration et blanchiment ». — On traite
les écheveaux dans les bacs V et V', & la fagcon habituelle,
en les lissant sur des batons, dans des bains de sulfure de
sodium (4%¢ de Na*s pour 1500 litres d'eau, & la tempé-
rature de 700 C.).

Les écheveaux sont lissés doucement 5 ou 7 fois, en 5 ou
7 passes aller et retour.

Le soufre et les sulfures se dissolvent peu 4 peu; la cou-
leur des fils passe du jaune au gris bleu. On jette le bain de
sulfure de sodium et on lave a l'eau froide sur la méme
cuve, en lissant; on leve et l'on acidesur la cuve V' de la
méme fagon (30k€ d'acide chlorhydrique pour 2000 litres
d'eau froide). :

On rince deux fois en eau pure et I'on passe au blanchi-
ment sur des barques. Le bain de blanchiment est monté
avec 2000 litres d’eau troide ¢t claire et 100 litres de solu-
tion d’hypochlorite de soude électrolytique & 5° chloro-
métriques,

ey
=
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L’opération du chlorage s'effectue sur la barque X; on
nourrit chaque fois le bain pour le ramener'au degré, avec
de I'hypochlorite neuf. On donne plusieurs lissages pen-
dant 5 heures environ, & la ternpérature de 250 C., puis on
leve et laisse égoutter. On rince finalement & 1'eau froide
sur la barque X’; on passe a I'acide acétique 1000 litres
- d’eau et 15 litres d’acide acétique & 4o pour 100. On lave,
_on passe en bisulfite, on rince el I'on essore & fond, on fait
sécher & moitié, & douce bLempérature, dans un séchoir a
vapeur.

Atelier « sténosage ». — Les fils ainsi mi-séchés sont
encore tres fragiles et trés pen solides & l'étal humide.
Pour leur donner toute la solidité désirable au point de
vue pratique, il est nécessaire de les traiter par le procédeé
de sténosage; on peut les traiter & 'étuve avee une solution
de formol ou en bain plein avec une solution acétonique de
formol. '

Les fils trailés sont savonnés, lavés et passés dans une
solution légere d'acide lactique pour leur donnerle toucher
soyeux. On séche finalement. 4 1'étendage sans tension

ou avec tension. Les fils sont chevillés légérement aprés

séchage et empaquetés. A cet état, ils sont souples, bril-
lants et possédent le toucher craquant de la soie; ils sont

solides &4 I'eau et peuvenl étre lessivés avec des lessives de

soude caustique, sans altération.
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CHAPITRE 1V.

SOIES DE NITROCELLULOSE.

Procédé primitif. — Le premier brevel de Chardonnet
(B. F. 165 349) ne fut guére employé industriellement,
sinon aux débuts de la fabrication bizontine.

La cellulose purifiée, provenant des pates chimiques &
papier, du coton, des chiffons, des rognures de papier 4 fil trer,
élait traitée par les procédés habituels, pour la transformer
en derivés nitrés solubles dans le mélange alcool-éther. On
dissolvait 3& de pyroxyle dans 80 d'un mélange & volumes
égaux d’alcool et d'éther. D'aubre part, on préparait une
solution dans 209" d’alecool, de 3% de protochlorure de
fer avee quelques milligrammes d’une base organique
oxydable et de maliére colorante convenable (couleurs
d'aniline non acides, solubles dans I'éther et P’alcool).
Toutes preportions wvariant selon les pyroxyles traités,
I'élasticité du produit 4 obtenir. Le mélange des deux solu-
tions donnait la solution mére.

Cette solution était filée sous une pression de plusieurs
atmosphéres, dans des tubes capillaires débouchant dans
I'ean, au contact de laquelle les fils se solidifient. Le fil,
formé d'une colonne liquide entourée d’une gaine gélati-
neuse, ¢tail séehé dans un courant d’air,

De Loutes ces preseriptions, comme on va le voir, aucune

n'est aujourd’hui de mise.



71 LES SOIES ARTIFICIELLES.

Choix et préparation des matiéres cellulosiques. — Bien
que de Chardonnet employéit déji toutes sortes de cellu-
loses, Steward (U. 8. P. 845 478) fit breveter I'emploi de
la cellulose extraite des tiges de mais; Horteloup (B. F.
347 353) les fibres extraites de I'ajonc, aprés épuration telle
qu’elle est pratiquée en papelerie, Dans le but d’obtenir
ainsi naturellement des soies colorées en rouge (?), Van den
Bosch (B. F. 366 126) emploie certaines celluloses souillées
d’impuretés, telles que les balles de semences de coton,
Trigos (B. F. 480 606) préconise 'emploi d’alfa ayant subi
un simple décreusage.

Un grand nombye de fabricants transforment la cellu-
lose en hydrocellulose par P'action d’une lessive caustique;
on a également employé soit d’autres agents hydrolysants,
soit, la transformation préalable de la cellulose en un aubre
dérivé tel qu'aleali-cellulose.

La composition chimique de la matiére premiére n’est

pas le seul facteur & considérer, I'état physique des fibres
influence la qualité des soies artificielles. Sans attribuer,
" comme Beltzer, cette propriété 4 une conservation de la
structure primitive : ¢ les filaments longs sont en quelque
sorte conservés & Lravers les solubions », ce qu'il parait
bien difficile d'imaginer, on doit s’associer & la conclusion
du méme auteur : « on devra effectuer les solutions cellulo-
siques avee des fibres de colon plutét qu’avec'de la pate
de hois, chaque fois que I'on exigera de la ténacité, de 1'élas-
ticité et de la finesse dans les fils de soies artificielles ».
Pratiquement, on n’emploie guére que le coton, en don-

nant naturéllement la préférence aux produits bon marché,

a fibres trés courtes, résiduels des ateliers de préparation des
filatures. On distingue dans ces produits les déchels de
peigneuse qui conutent assez cher, car on les pent réutiliser

en filature, les fibres ayant 5 4 8mm de long; les déchels de
carde qui ne sont pas & recommander, car ils contiennent
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des débris lignenx divers; enfin les linlers généralement
préférés. On désigne sous ce nom, reporte M. Beller (Caoul-
choue el qulla, rg12), les fibres courtes que 1'on détache de
la graine de colennier une fois qu'on a coupé les fibres
longues qui seront envoyées aux filatures. Les « linters »
ont, chimiquement, les mémes qualités que les cotons a
I longue fibre et ils permettent d’obtenir des soies presque
© aussi belles et & meilleur compte. Les « linters » content
naturellement hien moins cher que les colons a longue
fibre. Ceux contenant une trop grande quantité de pous-
sieres de cellulose doivent étre rejelés, ear les poussiéres
- sonb entrainées par les eaux durant les opérations de
I+ lavage de la nitrocellulose, et cette perte est d’autant plus
regrettable que ce n'est pas de la cellulose pure que 'on
[ perd, mais bien de la cellulose nitrée d'une valeur plus
B dlevie. ' '
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Le coton arrive le plus souvent & 'usine dans des balles

| fortement comprimées, qui, lorsqu’on les ouvre, laissent

¢chapper le coton sous forme de mottes ou nappes com-

packes: dans cet étatl, les fibres absorberaient difficilement

les acides. C'est pour faciliter la nitration que 'on fait

passer le coton dans des machines 4 carder, dont le rdle
consiste A ouvrir et 4 déchirer les mottes.

Il importe — et c’est en négligeant ce point que I'on a
parfois des insuccés & la nitration — de ne pas traiter des
cotons contenant heaucoup de fibres « mortes », ¢'est-a-dire
cueillies avant suffisante maturité. On discerne aisément
ces fibres & la loupe apres teinture en indigo : elles ne sont
pas teintes. Plus simplement, le microscope permet de les
différencier : elles ont au centre une cavité hien visible et
sont un peu moins tendues que les fibres de coton normal.

On eroyait 4 l'origine qu'il ne fallait pas blanchir avant

 mitration; voiei ce quéerivait & ce propos de Chardonnet :
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« 81 I'on blanchit la cellulose au chlore ou aux alecalis
avant la nitration, on l'altére et I'on a'des pyroxyles sans
ténacité. 11 convient done de ne blanchir qu'apres nitra-
tion. La cellulose, convenablement dégraissée et lavée,

~doit étre séchée & haute température; portée a4 1300 C.,
la cellulose est deux ou frois fois plus soluble que si elle a
été séchée 4 plus basse température. A 1400 G, elle subit
une nouvelle transformation qui altére le pyroxyle; done
avant de la tremper dans le bain acide, il faut maintenir
la cellulose plusieurs heures & 130-1400 C.; elle brunit, on
la trempe encore tiede dans le me]ange des acldes » (2% G. A
du B. 201-740).

De Chardonnet avait auparavant breveté « la prépara-
tion préalable des celluloses destinées 4 la nitration par
chauffage & 150-1700 (., 4 4 8 heures, dans un courant
d’air see », il était possible d'obtenir ainsi des collodions
a 20-25 pour roo de pyroxyline; nous avons vu que ¢’était
aux dépens des propriétés textiles de la cellulose
(B. F. 216 564).

Actuellement, le coton nest nitré qu'aprés avoir été
dégraiss¢ et blanchi. La nécessité du dégraissage ou hydro-
philisation est évidente, car P'introduction dans le bain de
nitration de coton encore imprégné de matiéres grasses,

aurait le double inconvénient de rendre fort difficile le.

trempage des fibres et de dLLOI]lprEl une partie de l‘dmde
nitrique.

Le blanchiment, &4 premiére vue, ne parait pas au con-
traire nécessaire, puisque la soie, aprés dénitration, devra
étre blanchie par suite de l'espéce de « caramélisation »
qui se produit durant la nitration. Aussi, le blanchiment
n'est-il pas fait pour blanchir la fibre, mais bien pour la
_préparer & la nitration en 'oxydant légérement.

Le coton, simplement hydrophilisé et non blanchi, se

ey
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nitre trés bien et fournit des collodions qui, en filature, se
comportent mieux que ceux faits avee les cotons blanchis;
cependant, I'emploi du coton non blanchi n’est pas éco-
nomique. Les collodions faits avec des cotons non blanchis
filtrent difficilement; une partie des fibres de coton, bien
que nitrées an degré convenable, ne se' gonfle pas suffisam-
ment dans le digsolvant pour pouvoir passer i travers les
nappes de colon qui servent de filtres, et alors qu'un coton
blanchi fournit des collodions 4 21%8 5 de pyroxyle sec
pour roo litres de mélange dissolvant, les cotons non
blanchis ne fournissent que des collodions & 18,5 pour roo
difficilement filtrables. ;

L’hypochlorite de chaux exerce sur le coton une action
oxydante qui rend la nitrocellulose plus apte & se dissoudre,
ou plutot 4 se gonfler démesurément sous l'action du
mélange éther-alcool. Si 'on blanchit le coton avee une
solution légérement alealine de permanganate de potasse,
dosé de maniére que la concenbration soit juste suffisante
pour attaquer la matiére colorante, et non la cellulose, les
fibres de coton, n'étant pasoxydées, gardent les propriétés
de la fibre écrue et fournissent leg mémes collodions, passant
difficilement a la filtration (Beller).

Bergien (B. F. 349 134) a préconisé un traitement spécial
des fibres : la cellulose dégraissée par un bain de soude
(2 pour roo) agissant & chaud, est soumise ensuite a 'action
de I'eau acidulée par 'acide chlorhydrique (2 pour 100)
portée & 1'ébullition. Il y aurait transformation de’la
métacellulose en orlhocellulose. On blanchit au chlore,
lave et fait sécher & 120-130° €., ce qui favorise la
nitration.

I’expérience a démontré qu'il y avait intérét a sécher le
plus parfaitement possible le coton avant son introduction
dans le bain nitrant. Quand les fibres sont imprégnées
d'humidité (2 & 5 pour 100), il se produit, lors de introduc-
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tion du coton dans le mélange sulfonitrique, une elévation
de température qui provoque la solubilisation d’une partie
du coton, correspondant & une diminution de rendement
de 3 & 8 pour 100, ou plus, suivant le degré initial de la
cellulose,

Le ¢oton ne doil pas étre desséché i une température
supérieure & 809 sous peine dlaltérer & la longue la
reésistance chimique de la’ fibre. Le coton ne contenant
plus que 0,5 & 1 pour roo d'eau, est pesé el mis &
refroidir dans des paniers en téle ou en aluminium her-
métiquement clos, afin d'éviter 1’a])5(3rpt.iun de I'humidite
de lair. i

La nitration. — De nombreux Lravaux furent entrepris
" pour approfondir Pétude de la nitration et les aisons de
“ses diverses particularités. Malgré cela, le processus intime
de la réaction est mal connu. Il semble qu'il s'agisse d’une
réaction d'équilibre, la cellulose se nitrant d'abord tres
vite puis bien plus lentement, la limite étant fonction de la
teneur du bain en eau : selon qu'elle est plongée dans
tel bain nitrant, une nitrocellulose sera surnitrée ou dénitrée.
L’acide sulfurique serf pour ahsorber I'eau et l'on pour-
rait théoriquement lui subslituer 'anhydride acétique par
exemple. Outre la nitration, il y a dans les bains hydra-
Lation et oxydation. Ainsi, le long contact dans les bains
sans varier la teneur en azote, donne une diminution de
viscosité des solutions et 'on obtient le méme effet en
nitrant & chaud. \

Pratiquement on compose les bhains de maniére un peu
empirique, les formules ayant ¢Lé établies par longs taton-
nements; la Leneur des bains varie selon le genre de nilro-
cellulose & obtenir. Voici, d'apres Clément Riviere, les
dosages employés en géndral : /
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Pour 100
T'eneurs pour roo, - d'azote
. — e — des produits

Types 4 obtenir. SONHESENOAH N SH2 0 obtenus,
Pyroxyles pour explosifs.. 6> 29 i 13,5
» Aralio0 24 16 11,96
Produits pour collodion.. 6u RO bR 11,2
Usines de celluloid . ... ... 6o 20 20 10,7
» i HL el Brrar 2045 19,8 10,5

Soie artificielles ... ... ¢ 35 28 17 0

Nous avons donné une liste des diverses nitrocelluloses.
On en p ut obtenir toute une série par simple action de
Pacide nitrique : mais I'éthérification s’arréte alors bres
vite. On peut contrdler sa marche el le degré de nitration
des produits obtenus, sans doser leur teneur en azote,
par simple examen au microscope polarisant (veir p. 8o).

Pratiquement, en raison méme du complexe des pro-
cessus d’éthérification cellulosique, les méthodes de nitra-
tion sont trées nombreuses. Les plus simples, peut dtre, seront
dans la fabrication des pyroxyles explosifs : par exemple,
le procédé Abbey consistant & introduire le mélange sulfo-
nitrique dans des cuves préalablement remplies de coton;
par une tuyauterie inférieure, on envoie de acide dans les
cuves jusqu’a ce quil arrive aux plaques perforées qu
retiennent le coton enfoncé dans le mélange nitrant, on
arréte alors et on laisse la nitration s'effectuer, ce qui
demande 2 heures et demie; au bhout de ce temps, on ouvre
le robinet de vidange et ’on envoie, par la partie supérieure,
de I'eau qui prend la place du mélange sulfonitrique.

Ce procédé donne de fort beaux résultats, mais quand

‘on fabrique du pyroxyle & 170 pour roo de rendement,

¢'est-d-dire du coton-poudre trés nitré. Au contraire, pour
préparer les nitrocelluloses & dissoudre, il faul avoir des
produils bien moins nibrés. 2
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A TPoriging, wvoici ¢comment on opérail. dans ['usine
bizontine (B. F. 201 740) : La cellulose esh soumise 4 action
d'un bhain d’acide sulfurique et nitrique (12 litres NOH?
de densité 1,37 et 20 litres SO* H* de densité 1,83), puis
on essore. On recueille ainsi les brois quarts du bain que 'on
réutilise pour 'opération suivante en y ajoutant une quan-
tité suffisante de mélange neufl. On essore et lave succes-

sivement le pyroxyle r2-15 fois & 'eau pure et froide; puis

le traite par |\, de son poids de chlorure de chaux, dissous
dans une grande quantité d’ean, paraddition de la quantiteé
juste suffisante d’Az O* H. Contrairement & ce qui a lieu
quand le blanchiment a lieu avant nitration, le chlore aing
employé ne nuit pas 4 la bénacité des soies [abriquées.
On lave, essore et séche.

On peut encore (C. A du B. E. 231 230) traiter le colon
ro-24 heures dans un mélange de g litres d’acide nitrique
(d = 1,3) et 15 litres d’acide sulfurique (d = 1,835), &
une température de 28-309C. On presse el récupére ainsi
le liquide qui est régénéré par 'addition de 15 pour 1oo
de hain frais [3 volumes d’acide nitrique (d = 1,48 + 4§ vo-
lumes d’acide sulfurique H* 0)]. On lave ensuile i grande
eau 8-12 heures dans des piles & laver les pites & papier;
pendant le lavage, on blanchit comme ci-dessus par le
chlorure de chaux dissous dans un minimum d’acide.

Remarquant que Uintroduction en plusieurs fois de la
cellulose dans un méme bain acide, dont la force va s'alfai-
blissant, donne un mélange de différentes nitrocelluloses,
Lehner (B. F. 243 677) introduit peu 4 peu le coton ou le
bois dans le bain en le chaullant de plus en plus. I emploie
un mélange de 3 volumes d'acide sulfurique (660B.) et
2 volumes d’acide azotique (d = 1,31-1,32) €t ajoute peu
i peu la cellulose parfaitément séche el chaufle pour s'élever
finalement & 4o°C. On essore, immerge dans un bain
d'acide sulfurique (d = 1,35), puis essore a nouveau,

CHAPLET 6
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Ces manipulations ont pour but d'éviter la formation de
nitrocelluloses peu stables : dinitro, pentanitro, hexanitro-
celluloses se dénibrifiant ensnite spontanément, ce quinuit &
la qualité de la soie fabriquée. On n’obtiendrait ainsi, d’aprés
Lehner, que les composés Lrinitrocellulose G2 HY(NO*)*O,
et tétranitrocelluloge C'2 H'® (NO#)* O, plus stables. On lave
mvcmp]vtemull 'eaus il importe en effet, que le pyroxyle
contienne une tml.rnm, quantité, trés faible d’ailleurs,
d’acide libre (B. F. 243 612).

Voici les intéressants détails que donne Beltzer (Tech-
nique moderne, 1912) sur la marche pratique de la nitra-
tion effectuée sans turbine spéeiale ;

Le coton en ploc, cardé et sec, est traité par un mélange
d’acides sulfurique et nitrique. 1¥8 de coton sec est i muuergt,
dans 82 & 35 litres de bain acide, composé de :

20 litres = 37 d'acide sulfurique a 66° B.,

12 litres = 17 d'acide nitrique a fo° B,

La nitration est effectuée aprés un temps trés court. A

chaque opération, on recharge le hain en acides sulfurique

et nitrique, de facon & le ramener au degré nécessaire i la
mitration. On compte pour obtenir une bonne nitration
par 1 k& de colon sec : -

2 litres = 3%, 700 d’acide sulfurique & 66° B.,

i', 5o0 = 92X Joo d'acide sulfurique & §8 B.

1¥8 de coton cardé, blane et sec, donne dans ces condi-
tions : 1¥€ o6o de pyroxyline séche & 35 pour 100 de. NO2.
Il renferme donc :

1.260 X 0.35 = 0,450 de AO?,
1,200 % 0,65 = 0,810de cellulose.
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(les 8ro® de eellulose sont retrouveés apreés dénitration,
et 'on peut admettre gue 1 k8 de coton pur fournit 8oos de
soie dénibrée.

Lia dépense Lht‘unlllw en aecides sulfurique et nitrique
peut étre évaluée d'aprés les quanlités nécessaires 4 la
' recharge du bain de nitration. Si 'on envisage qu'il faut
encore renouveler le bain fous les mois, il faut compler en
supplément, par kilogramme de coton el par mois :

371 de SOYH2 & 66°B.,
| . i de AzQ3H 4 jo° B.

R e =

On opere la nitration des cotons, dans des cuves en grés,
© Csur 5% 4 la fois.

Il se dégage d’abondantes vapeurs rutilantes, qu'on
peut récupérer dans des tours de condensation. Le mélange
nitro-sulfurique, aprés épuisement, peut étre récupéré
dans une tour de Glower. Dans les usines trés importantes,

v linstallation est annexe de celle qui sert a fabriquer 'acide
nitrique.

Le coton nitré est essoré vivement, puis immergé dans

I Peau froide et lavé dans des « piles » du genre servant en
papeterie. Notons & ce propos qu'il faut environ 1o tonnes
d'ean par kilogramme de coton mis en ceuvre, ce qm
oblige & des installations importantes.

Pour remonter les baing de nitration sans risquer de
$ s'éloigner d'une composition type, il faut y dospr I'azote.

Plusieurs méthodes sont. employées pour faire les essais,

K parmi lesquelles celle de Lunge est la plus répandue : elle
' consiste en une abtaque des produits nitrés par l'acide
sulfurique en présence du mercure, dans un appareil &
cloche graduée ou s'emmagasine le bioxyde d’azote pro-

* duit selon la réaction :

R T

" ANOSM 43 Hg - 4S04 H2 = 2 NO -+ 3 SO* Hg -+ 4 H2 0+ SOVM:,
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Dissolution des nitrocelluloses. — Un trés grand nombre
de solvants peuvent étre employés & la dissolution des
nitrocelluloses : aussi bien golvants volatils destinés & étre
rapidement ¢liminés que solvants lourds jouant plutot
le role de diluants et servant a donner aux masses coa-
gulées el séchées plug d'élasticité, de ténacité, de flexible,
Nous donnons ci-apres une liste de ces solvants en notant
que la plupart. d’entre les solvants volatils ne peuvent
pratiquement convenir en raison de leurs prix prohibitifs
et que les solvants lourds sont plutét employés pour la
confection des appréts et vernis que pour celle des soies.

SOLVANTS DES NITROCELLULOSES.

Solvants volatils.

Ether sulfurique.
Aleoal éthylique (a chaud).
Aleool méthylique.
Nitrobenzine.
Acide acétique.
Pyridine.
Acélone.
Acétyle.
Méthyléthyleétone,
Acétate de méthyle.
Acétate d’amyle.
Formiate d'amyle.
Formiate de méthyle.
Butyrate d'amyle.
Valérianate d’amyle.
( éther-alcool.

Mélanges | aniline-aleool.

phénol-aleool.

Solvants lourds.

lissences de menthe, laurier, elc.
Acétates de butyle, propyle,

benzyle.

Dichlrohydrine, épichlorhy-

drine.

Ethers acétique et henzoique

- de la glycérine,

Benzoales d'éthyle, de benzyle.
Agétyldiphénylamine, acétyl-

phénylnaphtylamine.
Acétamide, acétonilide.
Bornéol, isobornéol.

Naphtaline, nitronaphtaline,
Acétanilide, formonilide, ben-

zonilide.

Actérodichlorhydrine, diacéto—

chlorhydrine,
|.::Ll|_\'1|m‘.Lh_\'1 diphénylurée.
Citral, citrate de méthyle.

Camphre dissous dans I'aniline

ou l'aleool,

|
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Dans les premieres usines de soies artificielles, on
employait exclusivement comme solvant le mélange aleool-
¢ther. Mais on chercha vite & la perfectionner pour pouvoir
obtenir des collodions plus concentrés, ce qui permeb
de réduire la dépense en solvants. Les usines travaillant
par les procédés de Chardonnet prirent ainsi toute une
sirie de brevets, dont nous extrayons les notions essen-
tielles. ;

On peut augmenter de beaucoup la solubilité des
pyroxyles et la fluidité du collodion, en ajoutant au meélange
« quelques centiémes de la plupart des dérivés chlorés des
alcools et éthers, ou de sulfure ‘de carbone », les éthers
méthyl- et éthylehlorhydrique par exemple. On peut aussi
provoquer la formation de ces domposés au sein du collo-
dion par l'addition-de chlorures métalliques.

Par exemple, on emploie, pour dissoudre 20-25k¢ de
pyroxyline, 6o litres d’éther, fo d’alcool el 3-5 litres éther
chlorhydrique alcoolisé du commerce ou 1-3%¢ chlorure de
méthyle ou de manganése (Chardonnet, B. F. 231 230).

L’acide sulfovinique, I'acide acétique, I'éther acétique,
l'aldéhyde, ont les mémes propriétés; on peut les former au
gein du collodion par addition de quelques centiemes
d’acide sulfurique, mélangé ou non d’autres acides (1 G. A.
du B. F. 231 230). .

En 18p2 (B. F. 224 660), Lehner, remarquant la viscosité
du collodion ordinaire — & 1 pour 100 de cellulose, il exige,
pour la filbration, des pressions de plusieurs atmosphéres —
imagine d'y ajouter de l'acide sulfurique & 660B. 1l y a
dégagement de chaleur et formation d'un dépot qui se
dissout par agitation. La solution devient claire, limpide
el beaucoup moins visqueuse, ce qui en facilite la filtration
et la filature. On emploie 5 & 1o pour 100 d'acide de nitro-
cellulose dissoute. On peut alors préparer soit des collo-
dions & concentration habituelle, qui se filent alors avee
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la plus grande facilité (B. . 243 677), soil«des collodions
4 haute teneur en pyroxyle (30 pour 100).

(est également pour avoir des collodions concenlrés
gue Lumiere (B. F. 361 324) dissout le pyroxyle séché par
un mélange de 4 parties d’éther el de 1 partie d’aleool
méthylique et éthylique; on obtient ainsi un collodion
a 15 pour too facilement filtrable. On le distille apres
filtration dans un alambic chauflé an bain-marie et munf
d’agitateur jusqu'a réduction de moitié, par exemple;
on récupére ainsi de I'éther pur, et obtient un collodion trés
concentré, parfaitement homogéne et absolument privé de
bulles d’air. Voiei & titre d'exemple une formule donnée
par les inventeurs :

Quantités QuanLites '
avant apres

Conslitnants, distillation,  distillation.
Aleool métllflique ...... 200 200
Alcool éthylique........ 200 200
Ether sulfurique & 65°.. 1600 600
Eyroxylesseois Folelive 00 300

Aux usines de Tubize, on est également parvenu & pré-
parer des collodions contenant 30¥f et plus pour roo™
de dissolvant par l'action des acides sulfo-gras employés,
soit avant nitration, soit aprés dissolution du pyroxyle.
Il y a formation de combinaisons solubles et stables avec
la nitro-cellulose (B. F. 361 6go).

Schlumberger (D. R. P. 111 37) ne se sert que d’alcool
éthylique grice a4 laddition d’acides ou de sels solubili-
sants : acides acétique, citrique, lactique ou leurs sels
alcalins, ete. Par exemple on malaxe le mélange :

- : : 4 ki
Niteocellulose ou e n s oo 20
Acétate d'ammoniaque. .......... 5
Alcool fort=. . oiin A Ay 50
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On peul anssi imprégner la nitrocellulose d'une solution
saline, essorer, puis malaxer avee l'alcool. Tous ces pro-
cédés ne furent jamais employés pratiquement.

Sekm. Beltzer, on compte, dans les usines modernes,
pour collodionner 1%& de cobon nitré (contenant 3o pour roo
d’eau), sur une dépense en solvants (non compris la quantité
récupérée) de 3 litres d’éther et 2 litres d'alcool. Les 700¢
de pyroxyline séche ainsi dissoute donnent, apres filage
el dénitration, 4558 de soie.

D’aprés Lunge, dans le travail courant, il faut compter,
pour une production de soie atteignant 1000 %€ sur roooolitres
de collodion, contenant & pen prés 160058 de nitrocellulose,
la proportion des solvants était de 5 litres d'éther pour
3!, 3 d’alcool. ;

La dissolution alcool-éther de nitrocellulose, ou le collo-
dion obtenu, est filtré ou centrifugé de facon a séparer les
corpuscules solides qu’il retient en suspension, et qui pour-
raient houcher les filieres. 11 est ensuite dirigé, sous pressior,
dans des conduites spéciales qui le meénent aux métiers
a filer. 3

Un solvant trés intéressant des nitrocelluloses est
l'acétone qui fut d'abord employée par Cazeneuve.

Le premier brevet Cazeneuve (B. F. 346 693) revendique
I'emploi de 'acétone pour dissoudre le fulmicoton a l'exclu-
sion de tout autre mélange. On emploie de 'acétone ordi-
naire pure ou légérement impure bouillant & 560 C. (dimé-
thylacétone). Dans le second brevet (350 723), I'inventeur
constate que l'acétone du commerce donne de médiocres
résultats, & cause des impuretés qu’elle contient, la pré-

sence d'eau étant surtout nuisible. Pour purifier le produit,
on ajoute quelques grammes par litre de permanganate de
potassinm et laisse en contact 24 h2ures & froid, puis on
distille.

On traite alors 1 partie de fulmicoton par 2 & 3 parties
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d’acétone purifice et déshydratée; aprés 24 heures de pré-
sence en vase clos, muni d’agitateur, on obtient une pate
visqueunse translucide. On peut (C. A. 346 693) incorporer
4 la masse des sulfhydrates on sulfures habituellement
employés pour le dénitrage « il semble se former, dans
ces conditions, de véritables amidonitrocelluloses restant
solubles au sein ‘de P'acétone et se prétant au filage » 5 on
évite ainsi I’'emploi de bains spéciaux.

Valette (B. F. 344 660) préfére & l'acétone les mélanges
d’acttone et d’alcool (méthylique ou éthylique) avec
éventbuelle addition d’acide acétique cristallisable. Bouil-
lier (B. F. 368 rgo) préfére le mélange acétone-éther acétique
ou sulfurique.

« Avee Iéther, 'aleool, Pacide acétique cristallisable, fait
observer Plaissebly, il faut de grandes quantités de dissol-
vants pour dissoudre la nitrocellulose. L'acétyle ou éiher
acéligue, employ® senl ou mélangé en petites quantités &
I'aleaol, & I'éther ou & 'acide acétique cristallisable comme
digsolvant de la nitrocellulose, donne un collodion égal, sinon
supérieur au collodion employé jusqu’ici pour la fabrica-
tion des soies artificielles. »

L’acétate d’éthyle est un liquide bouillant & 749 C.,
d'odxur agréable, se mélangeant en toules proportions
avec I'éther, 'alcool, 'acide acétique eb I'acétone; il est
moins volatil, moins mflammable et moins noecil pour la
santé des ouvriers que l'éther ordinaire. Plaissetty en
emploie 3 litres pour dissoudre 1 & de pyroxyle séché a lair;
en opérant sous pression, la quantité peut étre réduite
o litres. '

Sauverzac (B. E. fo2 gbo) se sert comme solvant d’une
solulion aleaolique d'un chlorure métallique. .

Pour 50¢ de cellulose nitrée, on peut, par exemple, faire
un bain dissolvant constitué par 1of de chlorure d'alu-
minium dans roet d’alcool. Le collodion, ainsi obtenu peut

'
'
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étre dilué avee tous les solvants ordinaires de la nitrocellu-
lose, tels que : éthers, acétone, acide acétique, ete. Ces solu-
tions peuvent ébre plus ou moins étendues suivant I'usage
auquel on les destine.

La solution de cellulose nilrée dans le mélange de chlo-
rure meétallique et d’aleool; peut étre additionnée d'une plus
ou moins grande quantité d'eau, qui peut aller jusqu'a
8o pour roo et au dela, ce qui permet d'obtenir des fils
d'une trés grande élasticité el d'une tres grande souplesse.

On  pourrait aussi employer, d'apres Huwart (B.F.
383 555), « les acélales de la série grasse caractérisés par un
radical aldéhydique, soudé & diux résidus alcooliques »,
ainsi que leurs dérivés chlorés et hromes. Tous ces solvants
sont, le plus souvent, employés & I'état de mélange. Clest

ainsi que Turgard (B. F. 344 845), emploie, pour dissoudre
1008 de pyroxyle, un mélange de 2400™ dalcool & go-95°
et de Goo™ d'acide acétique cristallisable. Il incorpore &
la masse, pour ajouter aux qualités des fibres produites,
7€, 5 d’huile de ricin et 3¢ d'albumine. On malaxe, tamise,
file et coagule par une solution d’alun.

Schaumann et Larson (B. . 333 246) emploient un
mélange de 15 parties d’alcool méthylique, ¢ d’aleool
_ éthylique, 6 d'éther, dans 100™ duguel ils dissolvent
16 parties de pyroxyle, un peu d'une solution de lagque en
¢caille et 3 &4 4 pour 100 d’huile de ricin. Crespin (B. E.
342 077) remplace I'alcool-éther par un « mélange composé
d’aleool éthylique, d’alcool méthylique et d'éther sulfurique,
auquel on ajoule une certaine quantité d’huile de ricin,
de palme ou de glycérine ». On obtient un collodion « trés
fluide et trés clair ». Les fils sont coagulés dans 'eau qui
dissoul en méme temps une partie des solvants que 1'on
peut ensuite récupérer.

Enfin, Bronnert a signalé, en 1895, un nouveau procédé
de préparation des collodions basé sur la solubilité de la
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tétranitrocellulose dans les solutions alcooliques de cer-
tains sels Lels que le chlorure de calcium, acétate et le
sulfocyanure d’ammonium (D. R. P. 93 oog). L'explica-
tion de cette derniére réaction n'a point encore été trouvée
de fagon certaine : il est permis toutefois de supposer que
P'acétate d’ammonium produit un phénoméne d’hydrolyse,
le sulfoeyanure d'ammonium une dénitration partielle de la
tétranitrocellulose.

Duquesnoy (D. R. P. 135 316) emploie comme solvant
le mélange acétone-acide acélique-alcool amylique.

Pratiquement, la dissolution du pyroxyle seffectue
simplement dans des tamhours tournants contenant

environ 2™, Quand la nitration est bien effectuée, la disso-

lution est compléte au boul de 7 heures. Le collodion ainst
obtenu est envoyé par compression au gaz d’éclairage, dans
des compresseurs qui permettent de I'envoyer ensuite sous
une pression suffisante, fo*¥ par centimetre carré, dans les
filtres-presses out elle est débarrassée des particules inso-
lubles en suspension. :

La filtration s’effectue en faisant passer le collodion a
travers des nappes de ouate comprises entre des mousse-
lines 4 mailles serrées. Généralement, on fait une double
filtration afin d’obtenir un collodion parfaitement pur
(Beller).

Le degré d’humidité de coton nitré mis au malaxeur
pour la dissolution, a une grande importance. qui fut recon-
nue dés le débhut de la fabrication des soies artificielles. Les
indications données & ce sujet dans les premiers hrevets
exploités dans D'usine bisontine, sont contradictoires. 1l
fut reconnu qu'il était préférable de ne pas faire sécher le
coton nitré (ce qui du reste donnait parfois lieu 4 des
explosions spontanées) : on Pessorait simplement jusqu’a
ce qu'il ne contienne plus que 25-30 pour roo d'eau (C, A.
du B. E. 231 230). Steerk (B. E. 327 301) séche & lair la
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cellulose nitrée jusqu’a ce qu’elle ne contienne plus que
12 4 20 pour roo d’eau. Lacroix (B. . 351 265) observe que
I'emploi d’un fulmicoton moutllé (35-45 pour roo H* O) per-
mel la substitution économique d'un mélange, i poids égaux,
d’éther et d'aleool & celui de 6o parties éther — fo parties
alcool. Dietl (B. F. 356 323) emploie un pyroxyle & 33-38
pour roo d’humidité dans le but d’obtenir des fils de gros
diamétres ne collant pas sur les bobines. En effet, avec
le collodion ordinaire, les fils trés fins se solidifient instan-
tanément dans 'air, mais non les plus gros.

Dans certaines usines allemandes, on préfére des teneurs
de s0-25 pour 100, obtenues en soumettant les fulmicolons

“mouillés 4 'action de plusieurs essorages successifs. On

obtiendrait des fils d'une résistance toute spéciale doués
d'un éelat considérable.

Adjuvants divers aux collodions. — Soit pour diminuer
la viscosité el rendre ainsi la filature plus facile, soit pour

* augmenter la solubilité du peroxyde, la solidité, "élasticité

des fils, les rendre incombustibles, on ajouta aux collodions

~un grand nombre de substances diverses.

Bonnaud (B. F. 315 o52) préconise l'addition d’une

solution de résine copal dans 'huile de ricin.

Lehner incorpore au collodion  des huiles sicealives
vulecanisées dans le but.d’empécher la décomposition spon-
tanée de certaines nitrocelluloses, puis de réagir contre la
désintégration du fil en formant, par oxydation, une sorte
de vernis souple ét tenace.

Le pyroxyle essoré est mélangé immédiatement d'huile
siceative quelconque (lin, pavot, chanvre, coton, sésame,
ricin, ete.), 4 laquelle on avait ajouté la moitié de son poids
d*¢ther sulfurique, pour éviter une Lrop vive réaction. On
ajoute alors, en remuant constamment, 12-20 pour 1oo de
chlorure de soufre, selon qualité de 'huile et Huidité



02 LES SOIES ARTIFICIELLES.

désirée; on laisse reposer, puis décante. Les proportions
relatives sont roo parties de pyroxyle pour 1o de liquide.
On dissout ensuite le tout dans une quantité quintuple
d'alcool méthylique, d’acétone ou d’alecool éthéré.

Pour obtenir une pite trés plastique, Germain ajoute a
la_solution acétonique de pyroxyle une dissolution de
caoulehoue on d'un suceédané (B. F. 355 016), des déchets
de celluloid, de la naphtaline (B. F. 360 395). On peut
aussi mcorporer par malaxage du sulfate de baryum, des
déchets de soie. -

Sénéchal - de la Grange (B. suisse, 22 680) emploie, pour
dissoudre roo parties de pyroxyle, un mélange de 500 litres
¢ther sulfurique, 15 litres d'une solution de eaoulchoue
a a) pour roo el 7¥& de chlorure stanneux.

Strehleuert (K. P. 22 §40), pour obtenir une soie moins
hygroscopique, ajoute au collodion 15 pour roo du poids de
peroxyde de benzaldéhyde, de [ormaldéhyde ou de paral-
deéhyde.

Cadoret, visiblement ingpiré par les méthodes de pré-
paration du celluloid, préconise Paddition & son collo-
dion, & base de divers solvants, d"huile de ricin et de camphre.
Pour 5o%e de cellulose nitrée, on emploie :

NGETaNeS -t s S P e PIRNS = 18 .il.n:{2
Fther........ e LA AR (220
Adeookangs? r Em e R LT 6 boo
Tolool s et i s el 3 voo
Acide acétique cristallisable.. ... .. 800
Camphre........ S S 000!

Huue: dericersrsl e eaoys e s 10 000

Comme beaucoup d'autres, le procédé ne fub guére
jamais appliqué industriellement.

Dreyfus (E. P. 182 166) ajoute aux collodions de fila-
ture des solvants & haut point d’ébullition : acétylacétone,
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eyelobutanone (le tétrachloréthane et autres dérivés
chlorés sont execlus), ceci pour retarder la coagulation et
faciliter un élirage. .

On a préconisé Vaddition aux collodions nitrocellulosés
de mélanges salins destinés & donner plus de résistance 4
Ihumidité (7). Voici nne formule type (B, F. 478 461) :

Chlorure daluminium.. ..o onin. fo0
Formiate de sodinm., .. c.oeoien. g0
Phosphate d'alumine. .. ......... 200
Nitrate ..... AR A oy S R E S (T 50

Les sels d'alumine employés soug forme de solutions

aleooliques mélangées au collodion permettraient, selon

Plaissetty (B. F. 298 781), d’obtenir des soies ininflam-
mables. C'est dans le méme hut, et pour supprimer éven-
tuellement une dénitration, que Dubosc (Bull. Société
indusirielle de” Rouen, 19o08) préconige I'incorporation, au

_collodion, de - chlorure, phosphate, horate ou zincate

d’ammonium. *

Filatures. — A lorigine, les filieres de sortie des collo-
dions étaient immergées dang un bain coagulant. Puis on
imagina de mouiller simplement le fil & sa sortie du bec
de la filiecre (B. F. 213 230) ou méme en employant des

_ collodions plus parfaits, de supprimer l'intervention de

I'eau. Le collodion renfermant 'eau de combinaison du
pyroxyle hydraté, se raffermit rapidement & lair et les
brins ne se collent pas entre eux, les fils multiples restant
plus ouverts et plus souples.

Lesfils doivent ensuite éLre parfaitement séchés et exempts
d’alcool, d’éther et d’eau de constitution.

Pour les collodions autrefois employés dans le procédé
de Chardonnel, il fallait « une pression’ de 3o & &5,7""' pour
faire passer le collodion des réservoirs aux filitres placées de
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‘chaque e¢dté d’un tuyau d’amenée. Dans celui-ci, sont
vissés un certain nombre de robinets portant chacun fixé
a leur extrémité un tube de verre capillaire dans lequel le
collodion est foreé de passer, griice & la pression. Aussitdt
qu’il arrive en contact de l'air, le collodion se solidifie,
permettant & ouyrier de saisir le fil el de le diriger sur la
bobine. Douze & vingt-quatre de ces filaments sont enroulés
ensemble sur la méme bobine, suivant le diamétre du fil
& obtenir. La soie ainsi formée sécherait rapidement par
suite de 'évaporation du dissolvant, si on la laissait exposée

i Pair; pour éviter cet mconvénient et faciliter le filage et -

la torsion; on la maintient dans des draps mouillés pendant
qu'on imprime aux fils le nombre de tours selon la torsion
voulue. On dévide ensuite en écheveaux ».

Lehner, en employant des collodions moins visqueux,
peut les filer sans autre pression qu'une faible différence
de niveaux :on fait arriver le liquide dans des tuhes larges
terminés de filiere de 25 & Ho centiémes de millimétre de
diamétre. On régle le titre des soies en augmentant ou dimi-
nuant la vitesse d'étirage.

Dans son premier hrevet (B. F. 221 go1), Lehner faisait
¢couler le liquide dans un bain d’essence de térébenthine,
d’huile de pétrole, d’aniline, de benzine, de chloroforme,
de sulfure de carbone, ceci pour permettre un étirage don-
nant de la finesse (!). En employant les collodions addi-
tionnés d’huile siceative, il suffit de couler & air libre : les fils
ge forment immédiatement, on les chaufle dans un bain
ad hoe pour enlever les acides libres, le dissolvant, et hater
I'oxydation de I'huile (B. F. 243 677).

(1) On a réussi a oblenir des bains trés fins de soie nitrocellulosée
en élirant le jet de collodion dans des substances pouvant absorber
aleool-éther disgolvant (essenee de Lérébenthine, par exemple), mais
dans lesquelles s’élablit un élat d'équilibre, en sorle que la sub-
stance des fils conserve assez de dissolvant  pour, resler élirable
(Bronnert).

I
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Pour la filature des collodions acétoniques, Cazeneuve
recommande de souméttre la masse 4 une pression de
H0-60%8 par centimetre carrd, dans un récipient portant des
filieres de 8 4 g cenbicmes de millimétre de diamétre, les
fils formés sont recus dans une atmosphéere trés humide
(7o & 859 hygrométriques), a la téempérature de 15-220 €. 11
importe que ces conditions soient régulierement ohservées.
Les écheveaux sont ensuile placés dans une atmosphére
de gaz ammoniac pendant quelques minutes (15-25° C.).

Le fil obtenu est traité par 'acide sulfurique dilué qui
absorbe 'acétone el fait durcir les filaménts, on neutralise
ensuite par passage dans une solution de baryte.

Remarquant, qu’il est trés difficile de déshydrater par-
faitement 'acétone, ce qui ameéne la formation d'un hydrate
blane opaque, Bouillot (B. F. 373 g47) emploie un dispo-
sitif consistant en un tambour mélallique tournant et
chaulTé, qui recueille le fil & sa sortie de la filiére. « En rece-
vant le fil sur une surface polie et chaude, cet hydrate
ne se forme pas el le produit obtenu est translucide et
brillant. »

Si les proeédés de dissolution du pyroxyle dans lacé-
tone ou 'acétate d’éthyle ne donnent pas de fils résistants,
¢'est parce que les solvants s'évaporent trop lentement &
la température ordinairve, remarque Boullier (B. F. 368 1q0,
1906). En effet, les tensions de vapeur sonb, & 200C.,
pour I'éther-alcool fo5 ™M™ de mercure, pour 'acétone 1§omm
el pour Uéther acétique 106™™, Le procédé Bouillier con-
siste & angmenter la volatilité du solvant en filant dans une
abmosphere suffisamment chaultée, '

Les fils obbenus par les solutions acéloniques de pyroxyle
étant souvenl opaques et cassants, ce qui dzvrait étre
attribué & la formation de combinaisons complexes entre
Pacétone et le pyroxyle (hydrate mixte d’acétone et de
nmtrocellulose), Vittenet en dissocie le composé, soit en
ajoutant des sulfites & la solution de pyroxyle, soit en
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filant la solution pure dans une atmosphere d'anhydride
sulfureux (B. F. 350 383, 1gof). La solution est préparée
avec 158 de pyroxyle et 38 d'acétone pure, les impuretés
provoquant 'opaecité du fil (C. AL 54g1).

Pratiquement, dans les usines travaillant aux collo-
dions ordinaires, on envoie le liquide filtré, sous une pres-
sion d’environ 35%E par centimétre carré, dans les conduites
de filature. Ces conduites, en bronze, intérieurement étamées,
sont munies de petits robinets sur lesquels sont montés les
tubes de verre capillaires qui vont donner passage aux
filaments de collodion.

Les capillaires ont un diamétre moyen de un dixieme de
millimétre pour une longueur de 4 mm, Sous Pinfluence de la
pression, lé collodion jaillit par le trou capillaire presque
instantanément. Au contact de Pair chaud., 252C.. et
humide (80 pour 100 de saturation), I'éther s'évapore et
une quantité thermiquement correspondante de vapeur
d’eau se condense sur le fil, diluant ainsi I'alcool non éva-
poré et complétant la coagulation, Les vapeurs d’éther
sont entrainées par une ventilation puissante.

Les filaments ainsi coagulés sont réunis sur des bobines
en bois el en nombre variable snivant article qu'on veut
obtenir. La soie de nitrocellulose, enroulée sur des hobines,
est, encore imprégnée d'alcool qu'on peut récupérer, soit
par diffusion en soumettant les bobines & un épuisement
méthodique, goit en les lavant par un filet d’eau an fur et
4 mesure _de 'envoulement.

Les filaments élémentaires de soie en nitrocellulose,
doivent avoir 12 deniers, ¢'est-a-dire peser 128 pour 1ooo™,
cela correspond, pour la soie dénitrée, & un denier de 8 par
brin,

La soie ainsi obtenue doit étre moulinée, autrement
dit tordue A raison de 140 tours environ au métre. Pour
faciliter cette opération, les hobines sont d'abord détran-
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quentées, ¢'est-d-dire rebobinées sur d’autres bobines, ce
qui a pour conséquence de rendre le il un peu plus liche
et plus facile & mouliner régulicrement.

L'opération de moulinage ne présente pas de difficultés
spéciales, & condition que la salle soit maintenue a4 un
certain degré d’humidité, sinon les fils s'électrisent,
s'attirent les uns les autres et se déchirent (Beller).

La soie tordue, mise en écheveau, est ensuite soumise
l'opération de la dénitration pour lui enlever son inflam-
mahilité exeessive ().

Dénitrage. — Peu de temps aprés la prise de son premier
hrevet (décembre 1884) et pour obvier a la grande inflam-
mabilité de la soie artificielle (ce n’était qu'une variété de
fulmicoton) : de Chardonnet traita la soie filée ou tissée
par un apprét hygrométrique devant rendre la soie incom-
bustible. Ce fut d’ailleurs insuffisant; aussi l'inventeur

~imagina-t-il, en 188¢g (B. F. 199 494), d’enlever une partie

de son acide nitrique et traiter finalement par un.ignifuge
(phosphate d’ammoniaque). :
Enfin, en 18go, de Chardonnet innove la dénitration

‘totale des pyroxydes (B. F. 203 202) par 'emploi de bain
-4 base de sulfures, polysulfures, sulfo-carbonales, alcalins,

.

(') La formation des fils par évaporation du collodion est eriliquée
par Lumiére (R. F. 361 g60) qui reproche trés justement a ee pro-
gédé, non seulement 'insalubrité et le danger d'inflammabilite
causé par le dégagement des vapeurs éthéro-alcooliques, mais de
nécessiter, pour la réussite du travail, la constance de la tempéra-
ture et de I'état hygrométrique ambianl. On peul coaguler le fil
par l'action d'un bain composé d'un dissolvani du pyroxylate
camené a4 un degré de concentration auquel il cesse juste de dis-
soudre le coton nitré s (B. F. 36i1960). Par exemple, un collodion
a l'aleool méthylique est entitrement précipilé -par ce méme alcool

“méthylique contenanl -8 pour oo d'eau sans qu'il y ait allération

de la section du fil, ni de la composition du collodion,

CHAPLET ]
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alcalino-terreux ou terreux. La cellulose nitrée est mise 4
digérer 12-14 heures (température 4o-50° C.) dans une solu-
tion saturée de sulfo-carbonate du commerce, par exemple;
elle perd tout son acide nitrique en conservant sensible-
ment son aspect extérieur et ses qualités physiques.

On peut également employer le sulfhydrate d’ ammoniaque
(17 C. A, duB.F.203-202). Un pyroxyle renfermant 12 p. 100
d’azote, misen digestion 12-15 heures(température: 30-34°C.)
dans le sulfhydrate d’ammoniaque ordinaire du commerce,
perd graduellement son acide azotique. Il est possible de
réduire la durée de la réaction en imprégnant préalable-
ment le pyroxyle d'un acide, puis le plongeant & froid dans
le'bain. Ainsi un pyroxyle renfermant environ 12 pour 100
d’azote, trempé dans l'acide acétique dilué jusqu’a ce que la
masse soit pénétrée (ro-3o minutes), puis essoré et plongé
immédiatement dang le sulfhydrate d’ammoniaque, se

dénitre totalement en moins de ro minutes. Notons que

Pemploi de sulfure d’ammonium avait été breveté un p u
auparavant par Fremy (B. F. 203 191).

De Chardonnet préconise ensuite I'emploi du monosulfure
de caletum (3° C. A. du B. F. 231 230) préparé par calcina-
tion dans des cornues & gaz d'un mélange broyé de 100%*E
de platre et 4ook® de charbon. « Dans r hectolitre d'eau,
on introduit 8k% de monosulfure de calcium et 4%k& de
sulfate d’ammoniaque du commerce. On agite et laisse
réagir -2 heures. Puis on sépare le précipité alealin par
essorage eb 'on se sert du bain clair pour dénitrer les éche-
veaux. A cet effet, on porte le bain 4 25-280C., puis y
plonge et lisse les écheveaux pendant 1 heure & raison
de 2%€ de soie par hectolitre de bain. »

On peut.également Pemployer dans un bain composite
(B. F. 221 488), contenant du sulfate d'ammoniaque et de
Pammoniaque libre dans les proportions suivantes :
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Sulfate d’ammoniaque ordinaire......, adbl[h U QI [EUHURﬁ
Monosulfure de calcium brut en pnudm_‘ E—I

DI | |
Ammoniaqie i i s St g.é : ""'gi AVH 6 "‘
|

* Les écheveaux complétement 1mmerées _jﬁ J‘pﬁt;&lﬂm [AIRE “LLE
trois quarts d’heure pendant lesquels on donfreeesfrérpren e m———

lissages,

Les bains sont réutilisés apres addition convenable du
réactif manquant. On peut remplacer le sulfure de!sodium
par une quantité de sulfhydrate de sulfure de sodium satu-

- ranl le méme poids de sulfate d’ammoniaque ou par de
la charrée de sonde. Au sulfate d’ammoniaque peuvent
étre substitués l'azote et le chlorhydrate, capables égale-
ment de décomposer le monosulfure,

- Pourcompenserla perte de poids considérable qu’éprouve

* la sole soumise & ces procédés de dénitrage, De Chardonnet
leur a substitué (52 C. A.) le protochlorure de fer. On traite
les écheveaux dans un bain composé de 200 parties d’eau,
32 d'alcool et 24 de protochlorure, et chauffe (80-go° G.)
jusqu’a ce qu'ils prennent une teinte rougefitre; on lave
et séche, puis teint en nuance brune, ou déeolore en enle-
vant le fer par un acide. Le traitement augmente la résis-
tance du produit;il a été perfectionné en 1897 (62 C.A.).
« On plonge les écheveaux de pyroxyline filée dans un
mélange de 75 pour roo d’alcool, additionné ou non de
méthyléne, pendant 3o minutes environ, & la temperature
de fo-50° C., on fait égoutter et I'on plonge dans un bain
conténant pour 1 %€ de pyroxyline foo-5008 de protochlorure
de fer (752 C.). On ajoute successivement 5-6%8 de proto-
chlorure jusqu'’a dénitrage complet de la soie. »

Lehner désoxyde aussi la nitrocellulose par les sulfures;
‘mais, pour éviter 'altération des fils, évite 'emploi des
bains alcalins. On dilue le sulfhydrate d’ammoniaque du

o 3 o 1y
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commerce pour 'amener & une feneur de 10 pour 100,
on dissout dans le liquide ainsi obtenu 1o pour roo d'un
sel neutre de magnésium, et 'on immerge les écheveaux
dans le bain chauffé¢ & 300 C. (B. F. 243 677). L'addition
du sel de magnésium fait disparaitre I'alcalinité du sulfure
d’ammonium par formation de magnésie dont I'action. sur
les fibres est absolument nulle : elle est engagée dans des
combinaisons ammoniaco-magnésiennes. La décomposi-
tion de I'hydrogéne sulfuré et du radical nitré produit du
soufre qui se dissout et cristallise ensuite par refroidisse-
ment; on le récupére.

Pour les soies de collodions acétoniques, la dénitration
faite d’apres le premier brevet, Cazeneuve, par des bains &
base de nitrite de soude et de formol, se fait, selon le second,
par le sulfhydrate d’ammoniaque, ce qui augmenterait
le brillant des soies acétoniques. On pent aussi, dans le
but d’augmenter le brillant et la résistance du fil, faire,”
avant. dénitrage aqueux, un vaporisage au sulfhydrates
d'ammoniaque (C. A. 4445).

Dubose préconise le dénitrage des soies a4 base d'un collo-
dion contenant, 4 dessein, un peu de tannin avec des sub-
stances pouvant former des tannates insolubles chargeant
la fibre : sulfhydrates alcalino-terreux, magnésiens ou alu-
mineux, protochlorure d'étain, stannates de calcium, de
magnésium ou d'aluminium (Bull. Sociélé indusirielle de
Rouen, 1908).

Essais de non-dénitrage, — LEntre autres inconvénients,
le dénitrage diminue un peu la longueur des fibres, rend la
cellulose beaucoup plus fragile, enfin fait perdre environ
Jo pour 100 du poids des soies traitées; on a cherché
de plusieurs fagons & éviter Lous ces inconvénients.

Serret (B. F. 369 170, 1906) dénilre incomplélement el
Lraite par une solution de chlorure d’aluminium qui ameéne
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peu & peu la destruction des éléments azotés du fil en se

transformant en alumine. Le fil obtenu par le proeéde

Serret serait, d’aprés Panteur, ininflammable et solide au.
mouillage.

Plaissetty (E.P. g 087, 1g00) emploie également une
solution concentrée de sel d'alumine (!) pour rendre la
nitrocellulose in:xplosible; il remarque la solubilité du
produit dans éther acétique, ce que semble infirmer
Pexplication de Serret, mais justifie la valeur du procédé.

A. Petit reproche surbout aun dénitrage de diminuer la
solidité; il prétend rendre 'opération inutile en employant
un mélange de nitrocellulose, de caoutchouc et de chlorure
de zinc dans la benzine (?). On file comme & P'ordinaire

~majs on,ne dénitre pas (E. P. 15 343, 1900). Vallette (B. F.

344 660, 1g04) additionne ‘également la masse plastique
(dont le solvant est 4 base d'acétone) d'un produit permet-
tant la suppression du dénitrage : du nitrite d’ammonium.
Le fil serait ininflammable; I'. ffet est analogue a celui

" produit par les sels ammoniacaux des préparations igni-

fuges; le dégagement d’ammoniaque, provoqué par la com-

~ bustion, arréte celle-ci. Un procédé analogue fut breveté

en 19od [Germain (B. . 360 396)]; il consiste & soumettre les
fils & 'action d'un bain contenant du phosphate d’ammo-
niague, du bicarbonate de magnésie, de 'ammoniaque et
divers sels employés dans les recettes de compositions
ignifuges. :

Enfin, C. Dow (D. R. P, 153 671), pour éviter la casse
des fils de soie apres dénitrage, ne leur fait subir ce dernier

traitement qu'apres retordage ou méme tissage. On obvie

aux dangers d'inflammabilité que présenteraient les mani-
pulations de tels fils, en les traitant par I'aldéhyde formique.

(') Suivie pour empécher la deéliquescence d'un passage (1-2 minules)
dans un bain d'ammoniaque concenirée (B. F. 294 oa0). \

!
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Pratique du dénitrage. — Pratiquement, le réducteur
employé de préférence pour dénitrer, est le sulfhydrate de
sulfure de caleium Ca (SH)* Ce sulfhydrate provenait
généralement des fabriques de soude Leblance, qui
I'obtenaient, en traitant les charrées de soude. Le sulf-
hydrate peut aussi se faire sur place; pour celay on réduit
d'abord au rouge du plitre par du charbon en poussiere
et V'on obtient ainsi du sulfure Ca$ insoluble; ce sulfure,
parfaitement pulvérisé, est introduit dans un récipient
clos oun il est noyé dans une masse d'eau dans laquelle
arrive un filet d’acide sulfurique; il se produit la réaction
suivante :

2Ca$ + SOVH2= SO%Ca + Ca(SH)*;

par filtration, on sépare la solution de sulthydrate du platre
précipité. Pour I'emploi, on ajoute au sulfure du sulfate
ammoniacal. :

Au sortir des moulins de bobinage, les « roquelles »
garnies de soie retordue sont dégarnies pour la formation
d’écheveaux que I'on attache avec des fils de coton et que
I’'on met sur baguettes-supports en verre qui serviront aux
manipulations sur les « barques » de bains dénitrants. Aprés
dénitration, lavage et séchage, la soie est soumise au battage
consistant en une division des écheveaux en échevettes
de 1000™ que des ouvriéres visitent pour décoller les fils
lorsqu’il y a lieu, en mettant & part les échevettes de soie
avari¢e. La manipulation est assez cotteuse, une production
journaliére de roook€ de soie demandant, selon grosseur des
fils, entre 200 et 500 ouvriéres batteuses. Dans les usines
modernes, des machines perfectionnées permettent de
supprimer toutes ces opérations de méme que celles du
« détrancannage » ou mise des fils sur broches de tissage,
qu'on ne [aisait d'ailleurs pas dans Pusine de fabrication
des’soies artificielles.
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La soie de nitrocellulose introduite dans une solution
de sulfhydrate & 2 pour 100, rétrograde en méme temps
qu'il se forme de 'ammoniaque et du nitrite d’ammoniaque
(Beller). On opere dans des barques de teinturerie,
en lissant les écheveaux dans le bhain pendant environ
trois quarts d’heure : la soie doit alors avoir perdu les
trois quarts de son azote. Il faut, pour 2 k& de soie, environ
1 liectolitre de bain pénétrant, contenant 8¢ de sulfure de
caleinm et 4%& de sulfate d’ammoniaque. On peut remonter
les bains épuisés en ajoutant du sulfure; on peut récupérer
I'ammoniaque par volatilisation.

RECUPERATION DES MATIERES PREMIERES,

L’infériorité des méthodes de [abrication des soles arti-
ficielles avee le collodion, c’est la dépense relativement fort
élevée d’acides pour préparer les bains de nitration, d’alcool
et d’éther pour dissoudre le pyroxyle. Comme on prépare
toujours 'éther sur place avee de l'aleool, cette derniére

- dépense se raméne & une consommation d’alcool. Or, pra-

tiquement, il ne faut pas moins de r1 litres d’aleool & g60
pour préparer 158 de soie artificielle, Heureusement,
peut-on récupérer une proportion tres ¢levée des matiéres
premiéres utilisées pour transformer la cellulose.

- Récupération des acides. — A lorigine, on opérait par
distillation, ‘avée, par exemple, de Chardonnet (C. A. de
B. F. 201740), un appareil composé de deux alambics
(C. A. du B. F. 201 740). -

Le premier alambic est maintenu & la température con-
stante de 130 ou 170° C. suivant la concentration que l’on
veut. L’acide nitrique, distillé, est évacué. L’agide sulfu-
rique gagne le fond; mais, au-dessous de 200° C., il conserye
encore de l'acide nitrique: aussi le second alambic est
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porté a aro®C., Pacide nitrique complétement séparé el
1'acide sulfurique, & 620 B, est évacué, On recueille les acides
récupérés dans des bonbonnes de gres.

Actuellement, on se sert d’un appareil entiérement’ en
grés composé de deux colonnes genre Glover, pleines de
pierres multipliant la surface du liquide, avec interposition
de touries (fig. 4).

g

Fig. §. — Installation pour récupérer I'acide nilrique.

~Le fnélange acide est introduit dans le haut de la tour
de Glover. On fait arriver en sens inverse un courant de
-vapem- d’eau. Les vapeurs nitreuses se dégagent au som-
met. de la tour el viennent se condenser dans la série de
poteries, bonbonnes et tour qui suivent. L'acide sulfurique
.dénitré, coule & la base de la colonne. On peut le concentrer
dans un appareil Kessler pour le remettre au degré. :

Reécupération des solvants. — [Ine infinité de brévets
furent, pris au cours de ces derniéres années pour des pro-
cédés -de récupération des vapeurs éthéro-alcooliques. [l
importe en effet de réutiliser ces vapeurs non seulement
dans les usines de soies artificielles, mais encore dans d’autres
industries. De toutes ces méthodes, celles qui peuvent
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paraitre en prineipe les plus simples, sont basées sur une

condensation provoquée
Voici les principales :

Brevetés, g Brevets.

par abaissement, de température,

Principes des invenlions.

B Aurenque.. ... B. K, 349845 Refroidissement @ — 10 et frac-
1 Liongement.
.' Dramanti, i oo, D.R.PL a0l gii Passage entre ceransavec refroi-
3 dissement.
1 B i St W s BiE Bomegis " Réfrigération avec lair com-
I 381034 et 415571 primé et refroidi par détentes
successives.,
P AR T Kt B - DLRP. 229001 Addition d'alcool méthylique
g et 234 308 pour empécher la formation
I de glace.
v 7 MRt X 2 s B.F:i35073 Forte compression des vapeurs
' refroidies,
BeThs: . D.R.P. 267501 Circulation dans échangeurs de
T calories.
BRBEDS: ... ..o il B.S. 78099 Chauffage de lair chargé de
: vapeurs par brusque réfrigé-
! ration,
RRRuiffen . L. cdian U.S.P. 1236710 Réfrigération suivi de fraction-
nement,
On peub reprocher aux procédés par condensation une
('.umplexitt" de pl'im:-ipl.'. puisqu’ils comprennent en fait :
19 Chauffage de lair pour qu’il se charge des sul\ans
< 20 Réfrigération de I'air chargé de vapeurs;:
30 Chauffage des pwdults condenseés pmu les classer par
distillation ;
L 40 Réfrigération fractionnée des vapeurs.

Ausst a-t-on proposé Pemploi de procédés par absorp-
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Lion, eux anssi fort nombreux comme on en peut juger

dlapres la liste ci-dessous :

Brevelés, Brevels,
DEnisL. Ly rdain D.R.P. 165551
) T T B. F. 350208
Donge s haiay, E.P: 1595

Bouchand Praceiq. OE.P. 29829

Bruquet......... D.R.P. 196699
Société soie artifi-

ciellei i oo . B.F. joia6a
De Chardonnet. B.F. 576785

«d7Tb=3
et 413329

Société italienne.. D.R.P. 203649

Sanversak. b v B. . {20086
Wohl et iaren D, R. P, 241973
Chandelon.,,.... D.R.P.25{013
Dueclavx .., ... Saeer BIF 439520

Inventions,

Igv;lporatinn de A'éther
action d’eau chaude
ahsorbe I'alcool.

par
qui

Absorption par lacide sulfu-

rique.

Absorption de lalcool et de

I'éther aprés départ de la
vapeur d'eau.

Absorption des vapeurs puis
retour de l'air aux filiéres,

Absorption par les huiles et les

acides gras,

Absorption par l'acide sulfu-
rique froid.

Absorption de [I'éther-et de
I'alcool par 'ean alcoolisée,

Absorption par les alcools &

haut point d'ébullition.

Lavage des fils a I'eau.

Absorptien par les chlorures de
carbone, de sodium, d'alu-

minium.

Absorption par les éthers cellu-

losiques linement divisés.

Absorption par les hydrocar-
bures chlorés, bromés ou

nitrés bouillanta plus de 100

Absorptién parsolution aqueuse

alcaline ou une solution de

borate, phosphate alealin.
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Brevetés., Brevels. Inventions.

Harrison, Bate .. U.S.P. 1022416 Absorption par une solution de

chlorure caleique.

Delpechingtizaash B.F. f{s351 Absarption par une solution de
chlorure magnésién on zin-
cique.

Revod, L i ctin Lo, B.B. 250816 Absorption par les acides for-

) mique, acétique, I'alcool amy-
lique, le tétrachloréthane, le
nitrobenzéne.

Eaintier. . . Jattre. B.B. 25383 Absorption par l'acide lactique.

Elaessen .. o, D.R. P. 300593 Absorption combinée a une puri-

: fication de l'aleool.
Riischen oo an E. P. zog815 Absorption par des absorbants

identiques aux absorbés.

En fait, on opére maintenant par lavage de Pair chargé

des vapeurs éthers-alcoolique. Cet air qui, dans le premier
appareil De Chardonnet, contenait seulement 13¢ d’éther
par litre, contient maintenant jusqu’a 4o® d’éther (pour 18
de vapeur d'eau).

Parfois, l'absorption est faite par lacide sulfurique

4 669 B: agissant dans une colonne 4 plateaux barboteurs

- du type des rectificateurs de distillerie, mais construite en

|| Ced

lave et porcelaine. On peut faire absorber au liquide jusqu’a
quatre fois son volume d'éther, c'est-d-dire en poids

177 d’éther pour roo d'acide; mais, en pratique, il ne faut

tabler que sur deux fois en raison de l'absorption d’alcool
et d’humidité; encore faut-il avoir 4 traiter un air assez
fortement chargé d’éther. L'acide sulfurique, chargé d’éther,
est déséthéré dans une autre colonne et c'est dans une
troisiéme que se fait la séparation de I'éther et de 'alcool.

Comme appareillage, on peut employer divers dispositifs
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4 plateaux laveurs, parmi lesquels celui de Barbet (B. F.
502 481) nous parait 'un des mieux congus.

Cet appareil d’absorption des vapeurs éthéro-alcooliques
est basé sur 'emploi, en cycle fermé, d'un acide sulfurique
de densité atténuée, qui rachéte I'infériorité de son pouvoir
absorbant par un emploi en proportion plus forte et avec
méthodicité de ecirculation: Patténuation de densité de
l'acide ayant, par contre, de multiples avantages :

19 Parce qu'il est indéfiniment régénérable par le fait
meéme de la distillation et sans exiger de températures
élevées; done dépense d’acide ¢uasi nulle.

20 Parce qu'il peut travailler en cycle fermé, c’est-
fi-dire sans qu'il y ait la moindre nécessité de I'épuiser en
éther, le probléme se hornant & I'enrichir sans le saturer,
puis a le dégorger partiellement, de fagon qu’il soit apte
a s’enrichir & nouveau et ainsi de suite.

30 Parce que l'on peut & volonté régler dans le distillat
les proportions d’éthér et d’alcool.

L’appareil (fig. 5) se compose essentiellement d'une
colonne & plateaux, analogue aux colonnes & distiller, mais
constituée en matériaux inattaquables aux acides, fonte
doublée de plomb, grés, lave, ete. L'air, chargé d’éther et

d’alcool, arrive par le caniveau Cet, par le tuyau ¢, aboutit

au bas de la colonne d'absorption E. Les calottes en plomh
ou en porcelaine, qui sont fixées sur les plateaux, forecent
I'air & barboter violemment dans l'acide et 4 y abandonner
les vapeurs d'éther, d’alcool et d'eau qu'il contient.

L'air épuré sort en haut par L el passe dans le laveur
a eau M, chargé de retenir les traces d'acide qui pourraient,
étre entrainées. Ce laveur contient des empilages cons-
tamment arrosés d’eau par un tuyau circulaire perforé.
Cette eau sort par I'éprouvette /i, oul'on contrdle sil’acidité
est suffisamment annihilée par le calcaire de 'eau de lavage.

A
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Ilig. 5. — Schéma des appareils Barbet.

L}
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L’air étant ainsi bien désacidifié, peut se rendre, sans
inconvénient pour les organes mécaniques, dans le venti-
lateur aspirant V, qui donne une dépression suffisante
pour obliger 'air & barboter dans 'acide de la colonne .
L’air s’en va enfin au dehors par le caniveau J.

It résulte des recherches faites pendant la guerre au labo-
ratoire du Ministére anglais des Munitions, que l'acide sul-
furique, de teneur inférieure & 75 pour roo, s'il absorbe
encore convenablement l'alcool, n’a plus ancune utilité en
ce qui concerne I'éther. De fait, des installations faites dans
des poudreries anglaises par un procédé francais d'absorp-
tion avec l'acide sulfurique, durent étre modifiées par suite
de leur mauvaise marche. Et I'ean, qui ne peut non plus
servir pour absorber I'éther, absorbe 'alcool presque aussi
bien que lacide sulfurique, et c’est ce liquide qui fut
substitué¢ & l'acide dans les installations des poudreries
anglaises. i

Aussi la vogue est-elle maintenant au procédé Brégeat
dont nous empruntons la description & M. Grebel (Génie
civil, 1919). La méthode est surtout caractérisée par’'emploi
d’un absorbant spécial. Cet absorbant est formé de mélanges
convenables de corps 4 fonctions phénoliques, provenant
de la distillation du goudron de houille. Le mélange est &
base des trois isoméres du crésol G* H* (OH) CH?® (ortho,
méta, para) et peut contenir de petites quantités de phénol
C® H® (OH), moyennant certaines. précautions pour que le
liquide reste trés fluide, Clest un acide crésylique de den-
sité 1,044, ne se solidifiant pas encore & — 189, peu soluhlo
dans I'eau, bouillant & 185-203°.

D’essais faits par la Marine francaise el par les xperts
du Gouvernement anglais, il résulte que cet absorbant
posséde une affinité remarquable, notamment pour 'acé-
tone, l'aleool, 'acétate et le formiate d’éthyle ou méthyle,
I'éther éthylique, l'essence légére de pétrole, le tétrachlo-



rure de carbone, de sulfure de carbone et les constituants
du benzol (benzéne, toluéne, xyléne). D'aprés 'inventeur,
on ne se trouve pas en présence de dissolutions pures et
simples .du lbenzol, mais d’associations moléculaires ou
« complexes » ou intefyvient le groupement (OH); ces com-
plexes sonb tres facilement dissociables par chauffage
indirect ou injection de vapeur. Quoi qu'il en soit, son
absorbant pourrait, toutes choses égales, étre chargé pra-
tiquement jusqu'a 6 et 10 pour 100 de henzol, par exemple,
fandis qu'on ne peut dépasser 1,5 et 3 pour 100 avec les
huiles.

La récupération par les procédés Brégeat comporte,
selon M. Razous (L'indusirie chimique, 1919),deux ensembles
d’appareils :

SOIES DE NITROCELLULOSE. (NE}

19 Des appareils d’absorption par lavage, léchage ou
barbotage de I'air.contenant les vapeurs a récupérer;

20 Des appareils de désessenciement, c'est-a-dire de
séparation des produits volatils,

Appareils d’absorption, — Les appareils d’absorption
ont pour objet de retenir, i 'aide d’un absorbant approprié,
les vapeurs de solvants véhiculées par les mélanges gazeux.

Le principe de D'absorption est celui de la circulation
méthodique & contre-courant au moyen de lavqiurs a
claies ou colonnes & plateaux.

Dons une installation & marche continue pour récupé-
ration des solvants (fig. 6), les mélanges gazeux suivent le
parcours indiqué par les fléches s dans le laveur 4 claies L.
! I’absorbant frais, contenu dans la citerne K, est refoulé

par une pompe P a la partie supérieure du laveur. Quelque-
fois, cet absorbant est repris par une deixiéme pompe &
la partie inférieure d'un premier laveur, pour étre envoyé
4 la partie supérieure d’un second laveur; mais, dans
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beaucoup de circonstances, un seul laveur L peul suffire
4 Pabsorption des vapeurs de solvants,
Ainsi done, I'absorbant qui guit la direction des fleches a

..... ﬁ
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et le mélange air et vapewrs de solvants qui suit la fleche s,
circulent en sens inverse.

Au bas du laveur, Pabsorbant s'est chargé des vapeurs de
solvants contenues dans les mélanges gazeux traités; par
I'échappement d’air T, du séparateur, il ne sort que de
Pair.

Appareils de désessenciement. — Les appareils de déses-
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senciement ont pour objet de séparer les solvants de I'absor-
bant, de restituer ces solvants sous forme réemployable dans
la fabrication, et de faire rentrer 'absorbant en eirculation.

Une pompe p refoule absorbant chargé de solvants dans
la cuvette régulatrice M, duquel il s'écoule dans un évapo-
rateur aprés passage a travers I'échangeur de tempéra-

~ ture H (récupérateur de chaleur) et le réchauffeur 8. L'éva-

porateur A étant convenablement chauffé, il en sort un
mélange de vapeurs d’eau et de vapeurs de solvants qui
sont dirigées vers un déflegmateur B, un condenseur C,
un réfrigérant D, et enfin un décanteur E; on recueille
en I les solvants récupérés, supposés non miscibles avee
'eau. ' :

Le liquide sortant & la partie inférieure du décanteur E
n'est autre que de leau (eaux résiduaires); 'absorbant
désessencié et chaud, sortant de A, est refroidi dans I’échan-
geur H, puis dans le réfrigérant I et rentre en circulation,

Remarquons qu’il n’est pas besoin d’installer les appa-
reils d’absorption prés des appareils de désessenciement.
Ces installations peuvent étre éloignées les unes des autres
autant que cela est nécessaire, en raison des emplacemerits
dont les industriels disposent. Elles sont reliées, le cas
échéant, par deux conduites, I'une pourl’absorbant essencié,
l'autre pour l'absorbant désessencié, D’autre part, une
installation de désessenciement est 4 méme de desservir
plusieurs installations d’absorption, c'est-d-dire que rien
ne s'oppose a ce que les produils volatils soient captés
4 proximité des ateliers d'ou ils s'échappent, pour. étre
dirigés vers une installation unique de désessenciement,
située 4 une distance plus ou moins grande,

OHAPLET ; 8



CHAPITRE V.
SOIES D'AGETOCELLULOSE.

Les éthers cellulosiques acétylés. — ('est Schiilzenberger

et Naudin qui obtinrent les premiers une acétocellulose
en chauffant 4 1800 dans des tubes scellés, du papier a
filtrer avec de l'anhydride acétique; mais le composé
n'avait aucune valeur pratique (Comples rendus, 1869).
Ensuite Franchimont acétylait la cellulose avec des déshy-
dratants: chlorure zincique et acide sulfurique (Berichle,
1879 et 1881), puis Girard (Annales de Chimie, 1881)
acétylait I'hydrocellulose, Il ne s'agissait d'ailleurs la
que de recherches purement scientifiques. Les célébres
spécialistes anglais de la cellulose, Cross et Bevan reprirent
Pétude du probleme et ils produisirent industriellement
vers 18go des acélocelluloses sous forme de soies artifi-
cielles; mais il furent rebutés par I’hétérogéne du produit,
d’ailleurs trop cotiteux. Ce sont des techniciens allemands,
en particulier Donnersmark (D. R. P., 18¢8), Lederer
(D. R.P.; 18qg9) et surtout Eichengrun, un. des chefs des
laboratoires de recherches des établissements Bayer, qui
réalisent la mise au point de la fabrication indbstrielle.
Il ne fallut pas moins de sepl années de recherches faites
avec boutes les ressources des richissismes Farbenfabriken
Bayer pour mettre sur pied la fabrication du « cellit » qui
devait trouver des débouchés considérables dans la pré-
paration des films cinématographiques ininflammables,
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On a proposé, par la nomenclature des celluloses acétylées
divers noms et quantités de formules développées selon les
plus ingénieuses combinaisons : nous avons donné, d’autre
part, une liste de ces divers composés (voir p. 3). Mais il
ne faub pas se faire illusion sur la valeur de ces dénomina-
tiong : toutes les celluloses acétylées, actuellement préparées
pratiquement, sont des mélanges mal définis qu’on n'arrive
4 produire avec les propriétés convenables que par des
méthodes empiriques. On peut seulement remarquer que,
d'une facon générale, les acétocelluloses modernes se dis-
tinguent en ce qu'elles subissent une hydrolyse qui les
rend solubles, non seulement dans les solvants divers, mais
dans des liquides pratiquement utilisables comme I'acétone,
I'éther acétique. Cette hydrolyse se fait par addition aux
bains d’acétylation, d'acides dilués dans I'eau (sulfurique,
chlorhydrique, oxalique). Les bains eux-mémes se com-
posent le plus souvent d’anhydride acétique avec de l'acide
acétique ou d'autres diluants, avec un agent de conden-
sation capable d’amorcer la réaction : acides sulfurique,
sulfonique, chlorures de phosphore, de sulfuryle.

Les acétocelluloses, selon qu’on les a préparés avec ou
sans dissolution, se présentent sous 'apparence d’ouate un
peu séche au toucher et 4 fibres cassantes, soit sous 'aspect
de masses friables spongieuses. La densité est d’environ 1,2.
Suffisamment chauffé, le produit brale en fondant, avec
une petite flamme, mais il est trés facile d’ignifugier la
substance par incorporation de petites quantités d’éthers
phosphoriques du phénol.

Les acétocelluloses sont en général peu perméables
Peau, et elles le sont d’autant moins qu’elles sont plus
cthérifides.

La solubilité des acétocelluloses est une des propriétés
qui importent davantage, au point de vue fabrication des
soies artificielles. Aussi a-t-on fait breveter un trés grand



116 LES SOIES ARTIFICIELLES.

nombre de solvants dont nous empruntons une liste &
la monographie trés compléte de Clément et Riviére
" (Bullelin de la Sociélé d’ Encouragement, 1913).

En ‘général, I'acétocellulose que I'on obtient par l'une
quelconque des méthodes précédemment citées, n'est soluble
que dans l'acide acétique, le chloroforme alcoolique
(1o pour roo d’alcool), le tétrachloréthane seul ou aleoo-
ligue (Lederer D. R. P. 175 379; B. F. 352:897 et D. R. P.
188 542; addition Eichengriin au B. F. 419 530), le phénol,
le gaiacol et les produits de la distillation du bois (U, 8. P.
Walker 774 713).

Aprés hydrolyse des acétocelluloses, les solubilités sont
augmentées dans les solvants déja cités, et des solubilités
nouvelles apparaissent : l'acétone, le formiate de méthyle
(B.F. Wohl 425 goo et D. R. P. 246 657, U.S. P. Mork
972 464), les éthers acétiques des premiers alcools gras
. comme Vacétate d’éthyle, les éthersde la glycérine : mono,
dichlorhydrine et épichlorhydrine; mono, di, triacétine
(B. F. f440955); I'éther diphénylique de la glycérine
(E. P. Danzer 13 329); la chlorhydrine du glycol (Badische
Anilin-und Soda-Fabrik), de nitrométhane (D. R. P. Fischer
so1 go7y; le diacétate de résorcine (E. P. Lederer 8g45),
* I'acide formique (B.F. Donnersmarck 4oo 652; D.R.P.
237 718). Ces divers solvants sont trés intéressants pour la
formation de masses plastiques et, & cet égard, il faut encore
mentionner : I'hydrate de chloral, le phénol, I'acétamide
(B. F. Lederer 319 724); les éthers et sulfoéthers des phé-
nols et crésols (B. I'. Merkens et Manissadjian 414 680);
le phosphate triphénylique et tricrésylique (B. F. Lindsay
415 517); le phosphate triphénylique et 'urée (B, F. Lindsay
415 518); le lactate d’éthyle et le méthylacétanilide (B. F.
Eichengriin 418744); le mannol ou acétylméthylaniline.
Tous ces brevets dérivent du brevet plus général de la
Société Bayer (B. F. 317 008), dans lequel I'addition de
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camphre ou d’un succédané du camphre & acétyleel-
lulose, est revendiquée pour former une masse plastique.
[’aleool chaud est un solvant de certains acétates de

~ cellulose (D. R. P. Bayer 153 350 et 185 837; B. F. 317 ooy

et addition 1425).
L’alcool éthylique, additionné de chlorure de zine, est un

- solvant des acétocelluloges: la solution reste fluide & la

température-ordinaire (D. R: P. Bayer 256 ga2). L’alcoal
et la benzine, dans la proportion de 2ok d’alcool méthylique
et de 20%8 de benzine pour ak& d'acétate, dissolvent &

“chaud Pagétyleellulose (B. F. Reeser, 411126 et addi-

tion 12 388; E.B. 12 g76). L'alecool et les hydrocarbures
(B. F. Eichengriin 412 799) sont des solvants & chaud; on
obtient une masse presque liquide & la température ordi-
naire, si 'on ajoute de la dichlorhydrine ou de la triacé-
fine, ou des liquides solvants. :

Le pentachloréthane et alcool (B.F. Bayer 417 250
et E. P. 14 364), le dichloréthyléne et ’alcool avec ou non
addition d'acétone (B.F. 418 30g9), sont également des
solvants. Le trichloréthyléne ou le perchloréthyléne,
additionné de mono ou de polyphénols, donne des solutions
d'acétocellulose (B. F. Koller 440 143).

L'acétocellulose est insoluble dans : l'alcool méthylique
el éthylique, la’ benzine, I'éther de pétrole, le sulfure de
carbone; le tétrachlorure de carbone, 'éther. ;

Le contrdle de la viscosité des solutions se fait au visco-
simétre de Cochius, dans lequel on compte le nombre de
secondes que met une bulle d’air & se déplacer verticale-
ment dans le collodion, entre deux traits marqués.

Les acétocelluloses commencent & se dissocier lorsqu’on

“les chauffe au-dessus de 2000 Elles sont inattaquables

par les acides et les alcalis dilués; mais les alealis el les
acides suffisamment concentrés (plus de o pour roo)



18 LES SOIES ARTIFICIELLES.

les désacétylent lentement & froid, rapidement & chaud :
il v a saponification, puis dissolution.

Le titre en acide acétique des diverses acétocelluloses
est trés variable; voici d’aprés Clément et Riviére quels
sont les titres théoriques des divers éthers types :

Acide RC(‘:I:i‘-IIIt!

) pour 100,
CH3— CO — Q12(OH ) ,C2eH20, ", ., 62,5
CH3— CO — O (OHp .CaH2o, ., . ... 59, 4
CH3— CO — Ow(OH)0, G H20 . | . 56,2

! . CH? — CO— O (OH 1. CavH2e, . 32,6
? CH3—CO — 08 (OH 2. C2¢H2o .. 48,7
CH3— CO— 0% (OH)'e, C2¢H2o_ . | 29,4

* CH3— CO — O2 (OH)t8 (G2 Hz2o, . 14.7

Procédés modernes d’acétylation des celluloses. — Pra-
tiquement, on prépare actuellement les acétates de cellu-
lose selon deux procédés, d’ailleurs, en principe, trés voisins :
méthode sans solubilisation; méthode par dissolution.

Dans le premier cas, on opére l'acétylation en présence
d’'un exceés de liquide non solvant de l'acétate; dans le
second cas, on obtient une péite d'ou I'on doit précipiter
I’éther cellulosique.

De toutes facons, on part de célluloses pures (coton
épuré et blanchi sans charge) analogues & celles employées
en nitration. La matiére doit étre parfaitement séche avant
trempe dans les’bains d’acétylation.

Pour T'acétylation sans selubilisalion, les bains seront
composés, par exemple, par k€ de cellulose :

ke
Acide acetigue .ot ale i See Ci e f.L
Anbydride acetique.. . .. oo ahian . ceath
L TR S S e Sl L S R O e e 8

Plus une quantité variable de catalyseur,
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On opere dans de grandes cuves métalliques 4 agitation
mécanique el dispositifs permettant, selon les hesoins,
chauflage ou réfrigération. Si la conduite de la nitration des
celluloses est déja delicate et minutieuse, il est bien plus
difficile encore de régler convenablement la marche de
l'acétylation. 4

Une trés petite différence dans le traitement d’acétyla-
tion des celluloses conduit & 'obtention des produits tantot
cassants, tantot élastiques. Clest ainsi que les triacétates,
prépares selon les procédés Lederer ou Bayer, sonl cassants
si acédylation est longue, élastiques dans le cas contraire.
Aussi,dans chaque usine, prend-on forces précautions tenues
secrétes; partout la fahrication ne fut pratiquement mise
au point qu’aprés de laborieux et cotiteux essais.

11, suffit d'essorer pour séparer des bains l'acétate, se .
présentant sous la méme forme que la cellulose initiale. On
lave ensuite & leau pour éliminer toutes traces d'acide.
On doit finalement, par distillation fractionnée, séparer
la benzine de Pacide acétique et de Pexces d’anhydride.

Le proeédé type que nous avons déerit peut étre modifié
4 linfini. Ainsi tous les’ catalyseurs produisent leur effet
par cette méthode aussi bien queé par I'autre. On peut
remplacer la benzine par le tétrachlorure de carbone
(D.R.P. Lederer 200qi16), par l'éther ou le toluéne
D. R.P. 184 201 dela B. A. S. F.).

A noter enfin, comme méthode connexe, celle qui con-
siste 4 faire agir l'anhydride acétique sous forme de gaz
sur la cellulose imprégnée d’eau acidulée (B. F. 437 a4o0).
Nombreux sont les procedés d’acélylalion avec dissolu-
lion. Citons d'abord ceux dans lesquels 'agent acétylant
est le chlorure d'acélyle : comme pendant 1'éthérification,
il y a mise en liberté d'acide chlorhydrique, on ajoute des
sels neutres ou des composés Dbasiques. Voici d’apres
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Clement el Riviere (Bull. Sociélé d' Encouragement; 1913 )
les divers procédés plus ou moing usités.

Par action du chlorure d’acétyle sur le mélange d’hy-
drocellulose et d’acélale de zine ou de magnésie, on obtient
A basse température un dérivé soluble dans le chloroforme.
Cross et Bevan (D. R. P. 85 329 et 86368), pour régula-
riser I'opération, ajoutent au mélange acétylant du chloro-
forme ou du nitrate d'éthyle. L'hydroecellulose est obtenue
par régénération de la cellulose des solutions de viscose.

Donnersmark (B. E. 280 848) utilise 3k& d’un mélange-
équimoléculaire d’hydrocellulose et d'acétate de magnésie;
on ajoute 1k¢ 8§ chlorure d’acétyle et 158 environ anhydride
aceétique. L'acétate de magnésie est employé en solution
concentrée que I'on malaxe avec Uliydrocellulose : on séche
lemélange et I'on fait agir le chlorure d’acétyle. La réaction
commencée on ajoute, comme diluant, 72 €€ de nitrobenzine.
II' ne faut pas dépasser 700 C. L'opération dure 3 heures,
puis on ajoule alors 40 litres d’alcool qui prpr:plte la masse
en flocons,

Le mélange de chlorure d’acétyle et d'ahydride acétique
est utilisé dans les brevets de Donnersmarck (D.R.P.
105 347) et de Cross et Weber (E. P. 18283 ).

Comme diluant, on peut encore employer I'épichlor-
hydrine ou la dichlorhydrine (Weber, Cross et Franken-
burg, E. P. 18 283).

On peut employer des subslances basiques : Boesch (U.
8. P. 708 456) fait agir le chlorure d’acébyle sur la viscose
meéme, ¢’est-i-dire sur le produit total : cellulose -+ sulfure
de carbone + soude. On ajoute de la nitrobenzine, du
sulfure de carbone ou de I'acide acétique comme diluant;
on précipite par Lalcool quand la réaction est terminée.

La pyridine. est trés employée en synthése organique ;
en effet, elle se combine aux hydracides et favorise ainsi les
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combinaisons dans lesquelles I'acide chlorhydrique doit
prendre naissance. Elle joue un volé analogue au chlorure

“de zine ou au chlorure d'aluminium. Le chlorhydrate de -

pyridine est soluble dans Paleool et dans l'eau.
Wohl (D. R.P. 139 669) indique un mélange composé
de : 1o parties de pte & papier, 20 parties de pyridine,

‘o parties de nitrobenzine; on ajoute lentement 20 parties

de chlorure d’acétyle; aprés o heures de digestion.

i 8o-g0°, on coule la masse dans un exceés d’alcool.

Dans 'acétylation par V'anhydride acélique, la cellulose
se dissout dans Uanhydride acétique seul & 180° C., én tube
geellé. En utilisant hydrocellulose, celle-ci se dissout
dans l'anhydride .acétique, & une tempt’ra‘rnrp cOmprise
entre 1102 et 1209.

Il est préférable, d'aprés Clément et Riviére, pour éviter
toute dépolymérisation trop avancée des produits cellu-
losiques, d'opérer & plus basse température, et, pour ce fait,
on ajoute au mélange acétylant un corps catalyseur qui
provoque I'éthérification de la cellulose de 400 & 700 (Hevue
de Chimie industrielle, 1g12).

Emploi des acides. — Lederer (D. R. P. 118538 et
120 713, B. F. 301 749) chauffe’ & 6o-70° 'hydrocellulose
avec I'anhydride acétique et acide sulfurique :

Hydroecelulose. .o st i 125
Anhydride acétique............ e a0
Acide sulfurique (66°B.).......... 95

On peul opérer ‘en présence de solvants indifférents.

 L’éther est précipité par l'eau ou l'alcool. Bayer (B. I.

317 007 et D.R.P. 159 524) donne la préparation d'un
dérivé, facilement soluble dans l'aleosl, en utilisant. le
mélange acétylant suivant
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"

Hydracellulgse s e ey, 129
Acide acétique glacial . ........... 500
Anhydride acétique. ol 500
Actde-sulfuniques. s s mnns TR es 25

dune température inférieure & 50°.

Le Dr Sthammer (B. F. 304 723 et 308 506), aprés avoir
préparé une hydrocellulose en traitant la cellulose par
l'acide acétique glacial contenant du chlore libre, mélange
roo parties d’hydrocellulose & 350 parties d'acide acétique
glacial et 350 parties de chlorure d'acétyle. Deés que la
réaction faiblit, on ajdute de petites quantités d’acide
sulfurique concentré et 'on chauffe & 6o-700.

L’acide phosphorique a été mentionné par Landsberg
(B. F. 316 500); on utilise I'hydrocellulose de Girard avec

une, quantité triple ou quadruple d’anhydride acétique en =

présence d’acide ortho, méta ou pyrophosphorique.

Les acides sulfoniques aromatiques comme I'acide phénol
ou naphtolsulfonique, ont I'avantage d’exercer une action
nmoing hydrolysante sur la cellulose pendant la phase de
formation de I'éther cellulosique.

Little, Walker et Mork (U.S.P. 709922 et B.F.P.
324 862) ajoutent au mélange d'anhydride acétique, d’acide
phénolsulfonique et de cellulose, une proportion conve-
nable de sel de sodium ou d’un autre corps convenable.
dont la présence ne permet pas i 'acide sulfurique d’exister
sous forme libre.

L'acide diméthylsulfurique a été signalé par Corti ef
par les usines Flora (B. F. 345 764).

L'acide sulfacétique, qui est le produit de réaction de
l'acide sulfurique sur 'anhydride acétique, est employé
parla Société anonyme d’Explosifs (B. F. 385 180).

Les acides mono et trichloracétiques sont mentionnés
dans plusieurs brevets : D. R, P. 198 482 et B. F. 368 738
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de "Action Gegellschalt fir Anilin Fabrikation 203 642 de

Knoll.

L’acide sulfinique ful signalé le premier par Flanchi-'
mont, puis breveté par Knoll (D. R. P. 180 666). Les solu-
tions obtenues avec ces acides sulfiniques conserveraient
longtemps leur viscosité. Il suffit de trés faibles quantités
d’acide sulfinique pour provoquer la formation d’acétate
de cellulose. Exemple : pour 1k& d'ouate, on prend 5ke
d’anhydride acétique, 4k d'acide acélique glacial et
ok, 1 d’acide benzine sulfinique; on abandonne le toub
2/, heures 4 4o°.

Comme dérivés de l'acide sulfurique signalons encore :
les acides sulfo gras (B. F., fog 465), le sulfate acide de
nitrosyle (B. F. Dreyfus 413 671).

Les acides minéraux volatils sonb indiqués par Lederer
(B. E. 319 848) et Knoll (D. R. P. 201 233), Par exemple,
1 partie de cellulose et o,1 & o,2 partie d'acide chlor-
hydriqtie & 70° pendant 20 & 4o heures, ou o,2 4 0,3 partie
d’acide nitrique 4 g6 pour roo pendant 4 & 8 jours. Finck

vindique ’emploi d’un mélange d’acide halogéné et d’un sel

du méme acide. L’acide sulfureux est revendiqué par
Knoll (D. R. P. 180 666 et 180 667).

Emploi des chlorures dacides. — L'oxychlorure de phos-
phore, le pentachlorure de phosphore, peuvent étre égale-

ment des catalyseurs (Balston et Briggs, E.P. 10 243),

50* C1* et 5t 0° Cl* dans la proportion de 1 patt.le polr
10 pa!tles de cellulose (E. P, Heyden 24 232). -

Emplot des halogénes. — Dans l'anhydride acétique, en
présence d'iode, la cellulose se dissout bien vers 120-130°.
L’Action Gesellschaft fir Anilin Fabrikation a- fait
hreveter (B. E. 435 507 et E. P, 22 237) I'emploi du chlore,
du brome et des combinaisons deux & deux de ces halo-

génes. ] -

&
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Emploi des sels neulres. — La Société Knoll (D. R. P..
203 179 -eb 206 g50) au lieu d’acides forts, utilise des sels
neutres comme agents de condensation & chlorure de fer,
chlorure de zine, chlorhydrate de diméthylaniline, chlorure
d’ammonium, ete. Pour i partie de cellulose, 4 parties
d’acide acétique, 5 parties d’anhydride, o,1 & o,2 partie
de sel neutre — 10 4 24 heures 4 709. La Société Knoll
mentionne également (B.F. 376 578, D.R.P. 196 730
et nor1 gro), aprés acébylation, 'addition des bases ou des
sels combinés & des acides faibles, comme par exemple
'acétate de soude pour conserver ainsi les solutions. Le
procédé est @ rapprocher de celui breveté par Lederer
(B. E. 371 357). Le chlorure de zine avait depuis longtemps
été signalé par Franchimont, mais la réaction se faisait
4 trop haute température : & 120-140%

Tandis que Deschiens prétend qu’il n'y a aucune rela-
tion entre la temeur des acétates en acétyle et leurs pro-
priétés de solubilité et de wviscosité, Clément et Riviere
classant au pointde vue pratique les acétocelluloses. en
_ deux groupes :

19 Produits contenant de 59,4 a 52,6 pour 100 d'acide.
acétique, solubles dans lé chloroforme, le tétrachlor-
i¢tthane, le formiate de méthyle.

k.

20 Produits contenant de 52,5 4 §8,7 pour 100 d'acide.

acétique, solubles dans les solvants précédents, en outre,
dans Pacétone, I'acétate de méthyle. :

Industriellement, on peut utiliser 'une quelconque des
méthodes de dissolution qui viennent d’étre indiquées, en
évitant antant que possible les réactions secondaires, qui
occasionnent des dépolymérisations de la cellulose, ou la
formation d’éthers mixtes instables. Le point de départ est.
soit la cellulose, soit une hydrocellulose auxquelles on ajoule

(1
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le plus généralement de anhydride acétique avec l'acide
acétique pour diluer la masse.

Actuellement, les méthodes de préparation des acétocel-
luloses par acétylation directe de la cellulose avec I'acide
et 'anhydride acétique en présence du chlorure d’acétyle,
sont abandonnées. On acétyle la cellulose naturelle oun
transformée en -hydrocellulose, oxycellulose, visgose, en-
prenant comme catalyseurs 'acide sulfurique, les sulfates
cuprique, le chlorure zincique, le persulfate d'ammonium,
\l le sulfate de méthylamine, etc.

Filature. — La dissolution achevée dans un malaxeur,.
on précipite 'acétocellulose de sa solution acétique, soit-
par l'eau, et dans ce cas, on récupére l'dcide acétique &
'état d’acide acétique dilué, soit par des solvants neutres
comme l'alcool, le benzol, le tétrachlorure de carbone,
& léther. 3

: Dans ces derdiers cas, lacide -acétique est récupéré a
i Pétat concentré par simple distillation. L’acétocellulose,

completement lavée et débarrassée de toute trace d’acide,
est séchée & une température inférieure i 1002 C.

D’aprés les indications donnéés par Delpech dans la
revue Caoulchoue el Gulla (1g21) pour la filature a sec, les
collodions d’acétate sont relativement beaucoup plus:
concentrés que ceux faits avec la nitrocellulose ; en
~ employant des pressions de plusieurs kilos par centimétre -
carré, on peut aisément filer des collodions 4 30 pour 100’
d'acétate, ¢’est-d-dire & 3o d’acétate pour roo® de mélange
solvant, ]

Pour éviter la précipitation de 'acétate et 'obtention de
fils mats sans brillant, il faut filer 'acétate dans un milieu &
température élevée, empéchant la condensation d’eau sur les
filaments. A cause de la nécessité de filer dans une enceinte
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4 température trés élevée, on a été conduit & appliquer
de préférence le systéme, Lehner.

Pour pouvoir filer sous un liquide, il faut que ce liquide
puisse jouer le role que 'atmosphere joue durant, la filature;
le role de 'atmosphére revient & absorber le solvant volatil
en lui fournissant la chaleur nécessaire pour sa volatilisa-
bion. 8i nous faisons jaillir un fil de collodion acétonique
d'acétate de cellulose, sous une solution de chlorure de cal-
cium concentrée, cette solution va jouer le méme réle que

‘Patmosphére, et cela d'une maniére trés énergique.

La solution de chlorure de caleium absorbe presque ins-
tantanément le solvant de l'acétate, tout en coagulant ce
dernier; le filament peut donc étre saisi aisément & la sortie
du bec et enroulé sur une bobine. .

Au lieu de chlorure de calcium, on peut employer du
chlorure de zine, de 'acide sulfurique étendu, tous corps qui
absorbent, avec dégagement de chaleur, ’acétone ou I'aleool
employés pour dissoudre Lacétate.

Le mélange le plus favorable pour dissoudre Pacétate est
constitué par 4 volumes d'acétone et 1 volume d'aleool
a 0h% la solution coagulante doit étre concentrée, par
exemple 508 de CaCl? pour 100" d’eau. La pression que
Pon doit transmetire au collodion pour le faire passer a
travers les capillaires, varie naturellement suivant la con-
centration des collodions. Pour un collodion 422 pour 100
d’acétate, 1™ sera nécessaire; pour un collodion & 18 p. 100
d’acétate, o"™, 5 sera suffisante; ces chiffres sont fort
différents de ceux usités pour le tréfilage des collodions de
nitrocellulose o les mémes concentrations nécessiteraient
des pressions de fo et 3ok8 par centimétre carré,

La coagulation par l'ammoniaque des fils acétocellulosés
ne détruit pas 'acétylation (D. R. P. Vieveg, 1913); aussi,
cet inventeur emploie-t-il, comme coagulants, des solutions
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aqueuses ammoniacales auxquelles il ajoute 10 pour roo de
sucre.
Pour coaguler les solutions acétocellilosiques, Damman
(D. R. P.; 1913) se sert du hain :

T

La résistance des soies artificielles aux acétates de cellu-
lose serait améliorée par addition aux bains coagulants de
ssolvants « latents » de 'acétate, solubles dans I'eau : acé-
Lone, dcide formique, chlorure de zine, ete. (E. P. Palmer
179 234).

Bouffé (E. P., 1g1g) supprime tout bain de coagulateur
i et de lavage dans la filature de soies d’acétocellulose, en
! montant ses filitres sur une sorte de pomme d’arrosoir
. sise en haut d'une colonne pleine de gaz sulfureux ou car-
bonique : en descendant & travers cette- atmosphére, les
fils acquiérent assez de consistance pour étre hobinés et
utilisés tels que.

=S

Celluloses alcoylées .et éthers cellulosiques divers. —
Bien que jusqu’d présent les composés de ce genre ne
i servenf, pas pour la confection de soies artificielles, les
possibilités du procédé doivent en faire tenir compte. Ce
mode d’éthérification a été découvert par Lilienfeld en 1912
(E. P. 1283540 et U.S. P. 1188 376) qui emploie la cellulose
blanchie, oxydée, hydrolysée ou déja éthérifice, traitée
en présence d’aleali parles éthers-gels éthyliques des acides
minéraux, par exemple le chlorure, le bromure, le sulfate
d’éthyle.

Par exemple on chaufle au bain-marie, jusqu’a coagula-
tion, le mélange :
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Viscose contenant 500 parties de cellulose. 3750 parties
SoudescamsEbique. i s L T 150 d 200 »
PavE R LAt HETS ety o B s ey 3250

On lave le coagulum & grande eau, on le désagrége, on
I'exprime jusqu’a ce qu’il ne reste que Sooo parties, qu’on
fait dissoudre dans 1ooo parties de lessive sodique &
So pour 100. On ajoute & raoo parties de la solution filtrée
(contenant environ roo parties de cellulose et roo de soude
caustique), 100 parties de lessive sodique caustique 4
3o pour 100 et I'on chauffe en versant peu 4 peu 300 parties
de diéthylsulfate. On dilue avec une grande quantité d’eau,
on acidule par I'acide sulfurique, on filtre et on lave & eau
chaude. On obtient de la sorte un éther-oxyde éthylique
de la cellulose, poudre blanche soluble dans l'eau, les acides
acétique et formique, 'aleool, la pyridine, la quinoléine,
le nitrobenzol, la dichlorhydrine, tous les carbures aroma-
tiques et tous les carbures chlorés employés industrielle-
ment. En filant une solution benzénique, on obtiendrait des
crins et des soies. :

On n'en finirait pas d’étudier les nombreux éthers cellu-
losiques : nous nous bornerons & donner, pour mémoire,
quelques analyses de hrevets pour produits destinés & la
filature : aucun d’ailleurs ne fut jusqu’a présent pratique-
ment employé.

Henkel de Donnersmark prépare 'éther bulyrique de
la cellulose en mélangeant 162 parties de cellulose régénérée
de la viscose par 198 parties de butyrate de magnésium.
Aprés  séchage, on ajoute 213 parties de chlorure de
butyryle et o5 d’anhydride butyrique. On empéche
I'épaississement, de la masse en diluant avec du nitro-
henzene.

Le brevet Bemberg (D. R.P. 18q 836, rgo7) protége
la fabrication d'un éther formique de la cellulose. L'auteur
remarque que, contraivement a Pacide acétique, 'acide
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- formique attaque la cellulose ou Phydrocellulose en pré-
~ sence de faibles quantités d’acide sulfurique. Le formiate
obtenu est soluble dans les acides formique, acétique, sul-
furique, chlorhydrique, la solution aqueuse de chlorure de
zine, ete. On emploie, pour 1oo parties d’acide formique
4 98 pour 1oo, 2-1o parties d'acide sulfurique 4 660 B.
On ajoute 2-15 parties de coton sec, il devient translucide,
se rétracte et 'on obtient, aprés quelques heures, un sirop
incolore trés visqueux, Le formiate est précipité en une
masse blanche paraddition d’eau. On redigsout et file.
Selon Bronnert, les éthers formiques de la cellulose pré-
- sentent un intérét particulier et I'auteur en a préparé en
partant d’acide formique et d’hydrate de cellulose sans
catalyseur. Fraichement préparés, ils sont solubles dans la
pyridine ef. aprés saponification, montrent la composition’
d'un diformiate. Des pellicules ont été préparées par évapo-
ration et conservées dans un exsiceateur pendant plusieurs
~années. Le poids n’a pas changé, mais il semble qu'il y
a eu un changement intra-moléeulaire, car le produit n’est
plus soluble dans la pyridine et 4 la saponification on trouve
de moins en moins d’acide formique. Cela est peut-étre di
au double caracteére de I'acide formique aldéhyde et acide.
Knoll (D. R.P., rgo) traite la cellulose, 'hydro ou
l'oxycellulose par acide sulfurique en présence d'anhy-
drides, d’acides organiques, et si besoin avec addition d’un
dissolvant approprié. On peut employer, par exemple,
un bain composé de :

Acide acétique cristallisable. . . 8 parties
Acide benzo-sulfurique. ...... -8 »
Anhydride acétique.......... 35 My

~ pour dissoudre une partie de cellulose. La dissolution est
- compléte en une heure et demie & la température de 50-60°
la cellulose ¢tant précipitée par addition d’eau.

CHAPLET 9 !



CHAPITRE VI.
SOIES ARTIFICIELLES A BASE DE MATIERES fHOTﬁIQUES.

Protéines et albumines. — Il est évident que I'on obtien-
drait un produit se rapprochant le plus de la fibroine des
soies naturelles — sinon quant aux propriétés physiques,
du moins quant 4 la composition chimique — en substi-
tuant, & la cellulose des solutions pour filature de soies
artificielles, des matiéres azolées animales.

Les déchets de soie, les cocons inutilisables ont été
employés dans ce but. Mais les déchets de soie, utilisés
par la filature pour la fabrication des schappes, sont de
prix relativement élevé; d’ailleurs, la production en est
limitée. Aussi, malgré les essais que nous étudierons plus
loin, les procédés de fabrication de soies artificielles a
base de protéine ont-ils presque tous pour base l'emploi
de gélatine. Fibroine, gélatine, caséine, albumine sont en
effet des variétés de substances organiques azotées d'un
méme genre : tous contiennent de 'azole engagé dans des
combinaisons brég complexes & poids moléculaires forl
dlevés. Si complexes que les chimistes n'en connaissaient
pas encore 'exacte constitution.

Quoique la nature exacte de la gélaline ne soit pas encore
bien connue, sa composition (C° H*e N2 0%)" ainsi que plu-
sieurs de ses propri¢tés se rapprochent assez des consti-
tuants de la soie naturelle pour qu’on ait songé i I'employer

k‘-'...
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dans la fabrication des fils artificiels. Comme la séricine,
la gélatine est soluble dans 'eau chaude et se prend en gelée
par refroidissement; ses solutions sont précipitées par
I'acide tannique et I'alcool, )

Les agents insolubilisants employés pour la coagulation
des solutions de gélatine sont 1'alun, le chlorure et 'acétate
d’aluminium, le bichromate de potassium, les sels ferriques,
le formol, le tannin et 'alcool.

On employa exclusivement dans les essais pourla fabri-
cation des soies de caséine la matiére précipitée du lait par
des agents coagulants, aprés 'extraction du beurre. Comme
pour tous les albuminoides, sa composition est assez mal
connue; elle est insoluble ou presque dans I'eau et peut
s'unir aux acides et aux bases. Les solutions alcalines préci-
pitent, par l'addition de solutions de sels métalliques ou
d’acides et se redissolvent dans un exces de réactif.

On désigne sous le nom d'albumines les substances azotées
solubles el coagulables par la chaleur, contenues dans le
blanc d’ceuf, le sérum du sang et un grand nombre de
matiéres animales et méme végétales. Soluble en toute
proportion dans P’eau, 'albumine donne des solutions
d’autant plus visqueuses qu’elles sont plus concentrées ;
elle est insoluble dans Palcool et I'éther. La plupart des
réactifs agissent différemment selon l'origine de I'albumine
soumise & leur action,

Outre les albumines et caséines d'origine animale, il
existe des composés de méme genre produits par des
végétaux, mais ils ne paraissenl pas avoir éLé employés,
a4 l'exception peut-étre de la maisine, matiere protéique
extraite de certains résidus industriels, et qui, d’ailleurs,
n’a pag eu grand suceés. Au reste, aprés une vogue éphé-
meére, les soies de gélatine sonl tout @ fail tombées
dans 'oubli : actuellement on ne produit plus avec cette
~ substance que certains genres d’articles pour modes de
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thédtre du genre crin ou paillette plutUL que du genre soie.
Pourtant nous avons tenu & conserver ici les quelques pages
consacrées aux soies artificielles protéiques dans la premiére
édition de notre ouvrage. 1l s’agit en effet d’essais trés
intéressants et il n’est pas impossible que certains des
techniques maintenant tout & fait délaissées soient rénoveées
quelque jour.

Il se peut que l'avenir ménage aux soies artificielles
‘des matiéres azobées un regain de faveur. On saib que
Pindustrie des résines artificielles 4 base de formol sur
lequel on fait réagir divers composés organiques a prs une
grande extension. Or, on obtient des substituls de la

« bakelyte » par action sur le formol de 'urée, ou méme par

simple pyrogénation d’urées composées, qu'il est- lacile
d’obtenir en partant de cyanamide (Procédés Cochet).

SOIES A BASE DE GELATINE. -

Préparations des solutions méres. — Le méme jour, deux
inventeurs, Gérard et du Vivier, prenaient des brevets
pour la fabrication de fils par étirage de matieres vis-
queuses & base de gélatine (6 septembre 1886, B. F. 178 366

et 178 367). Associant leurs efforts, ils fondérent, en 1887,

une société pour I'exploitation de leur procédé.

Du Vivier emploie un mélange de gélatine (5k€), de
trinitrocellulose (rok¢), de glycérine (7508) et d'un peu
. d’huile de ricin ou d’huile siccative de lin. Le tout est
dissous dans I'acide acétique cristallisable; on fait dissoudre
séparément, gelatine et pyroxyle, puis mélange (125F¢ de
solvant pour 155¢ de gélatine pyroxyle). L'inventeur reven-
dique également 'emploi de glulen, de glucose, de miel
qui donneraient aux fils une plus grande souplesse, et de
Paddition & Pacide acétique de traces de chlorure de cal-
cium qui rend le fil ininflammable (B. F. 178 366).
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Ce n'était guére qu'un essal qui fub modifi¢ lors de
Pexploitation industrielle (B. F. 195 655). Le coton destiné
a étre nitré subit d’abord une sorte de mercerisage par trai-
tement dans un bain composé de 4k¢ de soude caustique
dissous dans 20 litres d'eau, mélangé aprés refroidissement
avec 8o libres d’ammoniaque & 20°0B. On traite, pendant
Lrois jours, 1K8 de colon dans 10 litres de solution, en agi-
tant de temps & autre, on essore, lave, séche, puis carde
pour ouvrir les fibres.

On prépare une solution de 20k¢ salpétre purifié dans
3oke acide sulfurique pur fi 660 B., et chauffe exactement
4 850 pendant toute la durée de I'immersion du coton qui-
a lieu par petites touffes jusqu’s concurrence de 1k8 aprés
quoi l'on agite tres fortement 5-6 minutes. On lave & l'eau
(10-12 fois), puis seche & I'étuve.

On mélange alors a froid les trois solulions suivantes
faites en employant comme solvant I'acide acétique cris-

tallisable ;
' 1

Pyroxyle (4%8) dissous........0..00. 37
Ichtyocolle (18) dissous..,........ 20
Gutta-percha (500f) dissous........ 10

puis on ajoute 108 de glycérine et 50 huile de ricin et | on
malaxe. Aprés mélange intime, on filtre d’abord & travers
un tissu & mailles larges, puis un second 4 mailles serrées,
avec Vaide du vide ou de la pression,

Du  Vivier proposa également Uemplor d’albumine
(G. A. 195655) ajoutée au mélange jusqu’d proportion
de fo pour 1oo d'osséine, d’épidermine (corne, poils, "
plumes), de fibroine "pouvant ultérieurement étre tannée
(B. F. 208856). L’osséiné est obtenue par traitlement des
os 4 lacide chlorhydrique faible; pour la solubiliser en
évitant sa transformation en gélaline, moins tenace el
résistante, on la traite par l'acide acétique cristallisable,
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additionné d’une faible quantité de réactif cupro-ammo-
niacal. Pour éviter la formation de couleur verditre, on
ajoute de la poudre de zine, il y a double décomposition
et formation d’ammoniure incolore, Le produit obtenu est
coagulé au contact de 'eau avee mise en liberté d'osséine
inaltérée. Hiascher (D. R. P. 179833) emploie également
I'osséine,

L’albumine (B. F. 208 857) est dissoute dans I'eau, puis
on ajoute au liquide du carhonate de soude (35 pour 100
d’albumine séche). On desséche en degd de 200 C., pour
éviter la coagulation définitive, puis on traite par l'acide
“acétique qui dissout facilement et rapidement la masse
avec formation d’acétate de soude et mise en liberté du
gaz carbonique. La solution d’alumine dissout trés bien les
maticres colorantes.

Millar, qui réalisa industriellement, quoique sans grand
succes, la fabrication des soies de gélatine baptisées du
nom de « soies Vandura », parail étre revenu a 'emploi de
la seule gélatine. Quoique le brevet Millar (B. F. 248 830,
1895) revendique l'emploi de Loutes les matiéres dont la
gélatine forme le constituant principal, on n’employa en
pratique industrielle que la gélatine de certaines qualités.
Il existe en effel, dans le commerce un grand nombre de
gélatines de composition et de propriétés différentes.
D’apres Millar, « la composition de la gélatine constitue un
facteur important et les moindres variations sous ce rapport
peuvent causer de grandes perturbations dans la fabrica-
tion de la soie artificielle. 11 faut que la solution de la géla-
gélatine employée ail une viscosité déterminée. La couleur
de la gélatine joue également un grand réle, lorsqu’il 8’agit
de préparer de la soie blanche. On ne peut employer de
variétés foneées. Il est préférable que la gélatine soit
semi-opacque, plutol que tout & fait Lransparente; elle doit
étre flexible et non cassante, sa cohésion constitue égale-
ment un facteur important »,
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Le mélange servant & la fabrication de la soie Vandura
se composail de 4% de gélatine concassée, puis criblée, et
de ok d’eau froide. On laisse digérer une heure puis chaufle
4 38-45° C. pendant une heure, en agitant quelquefois. On
obtient une solution trés épaisse contenant 66 pour roo de
gélatine et 33 pour 1oo d'eau.

Millar a revendiqué ensuite (C. A., 18gg) l'emploi de
sang, de caséine, d'albumine, ete., pour composer le mélange.
D’autres (Hummel, E.P., 1899) employaient au contraire
« la gélatine sans aucune addition (sinon d’une matiére colo-
rante). Jannin (B. F. 342 112), ayant d’ailleurs plutot en
vue la fabrication de crin que de soie, emploie le mélange =
gélatine 10k, eau 1ok%, glycérine 1%€ (d'apresle C. A, 7824,
2008 suffiraient). Bernstein (U, 8. P. 712 756) incorpore
aux solutions gf‘]‘l“l'll"f_‘s le liquide provenant de la cuite
des soies gréges, ce qui, en principe, ne semble pds avoir
la moindre utilité.

On peut approcher de la composition des liquides pour
filage de soies artificielles celle des mixtures destinées &
la préparation de similicrins. Voici une formule pour pro-
duit de ce genre (Revue de Chimie indusirielle, xg12) @

Gelatinerdure i, i il e Tl
DT B M3 Pt s A A T s e 1 ke
Gl GEEeR L e ohs 1005

On fond d’abord la gélatine avant d'introduire la glyce-
rine qui empécherait la dissolution, on coule les fils dans
une filiére et 1'on recoit les fils dans un courant d’air dessé-
chant,

Lorsqu'ils sont secs, on les presse dans un bain d’eau
contenant 2 & 5 pour 1oo de formol qui insolubilise la
gélatine,

Filature et coagulation. — Gérard (B. F. 178367)
‘remarque que l'on peut opérer, pour transformer en fil
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la masse visquense, soit par élirage, soit par erpulsion.
o L'étirage esl le mode de fabrication des fils de verre
dont la matiére est fournie par le verre en fusion; mais ce
moyen appliqué 4 des malicres organiqués telles que la
gélatine ou autres matieres visqueuses, piteuses ou gluantes,
a l'inconvénient de donner un fil qui résulte de I'étirage
d’une seule goutte et non de la masse entiére..., on a done
forcément un fil court. Pour obtenir un fil de grande lon-
gueur, on doit procéder par expulsion en placant la matiére
dans un appareil muni d'un orifice étroit... et opérer
Pexpulsion dans un milieu susceptible d’empécher la matiere
de s'agglomérer autour de lorifice et de coaguler le fil au
fur et & mesure qu'il se développe. »

Gérard emploie pour cela « l'eau ou un liquide quel-
conque », puis (B. F. 195655) « les fils traversent » des
bains destinés & lear donner I'aspect de la soie et la résis-
tance : 12 un bhain de soude pour enlever 'acide acétique
en excés; 20 un bain d'albumine pour animaliser pour 1oo
la matiére; 32 un bain de bichlorure de mercure (54 pour 1o00)
qui coagule le fil. On regoit le fil & la sortie du troisieme
bain dans une atmosphére d’anhydride carhonique gazeux
qui achéve la coagulation,

La soie francaise est filée sous Uinfluence du vide de la
pression, la soie Vandura sort par des filieres de omm 55
de diamétre sous la pression de I'air comprimé d'un réci-
pient & double enveloppe permettant d'entretenir la tem-
pérature de la masse & 38-4509 C.; elle est recueillie sur une
courroie sans fin ot les fils séchent, et dont la vitesse est
réglée de facon & faire subir au fil un fort étirage. Clest
ainsi qu’avec la vitesse habituelle de 55m par seconde,
le diamétre des brins peut étre réduit de omm o5 i oMM 505,

Pour coaguler la gélatine, Millar emploie I'alun, le tannin,
les acides chromique, tungstique, gallique, le formol addi-
tionné de glycérine (B. F. 248830), I'acide picrique (C. A.)



SOIES ARTIFICIELLES A BASE DE MATIERES PROTEIQUES, 137

et surtout les vapeurs de formaldéhyde agissant sur les

fils placés sur un dévidoir; la soie ainsi fraitée devient inso-

luble méme dans U'eau bouillante. Hummel (E. P., 1899)

emploie également I'aldéhyde formique & 1'état de vapeur.
Jeannin (B. I'., 1g04) le formol, soit aussi par vaporisage,

soit. dissous dans le mélange gélatineux avant filature

(1 & 2 pour 1oo), soit enfin en selution dans I'acétone ou

dans l'aleool. On peut (G. A. 7824) traiter par un bain

coagulant les fils ayant déja subi I'action des vapeurs

d'aldéhyde formique.

SOIES DE MATIERES ANIMALES DIVERSES.

Soies de caséine. — H. Timpe (D. R. P., 1904) emploie
comme matiére premiére pour la fabrication de la soie
artificielle de la caséine du lait précipitée par la présure
et non par un acide. La matiére est dissoute dans 'ammo-
niagque ou l'acétone, on porte & I'ébullition jusqu’a produc-
tion de mousse, fillre et centrifuge. On obtient ainsi une
solution qui se solidifie & froid et peut, & chaud, étre filée
par les procédés habituellement usités. Le fil est coagulé
par des vapeurs de formaldéhyde.

Fr. Todtenhaupt (D. R. P. 183 317) emplmc la caséine
mélangée ou non de gélatine. Remarquant les solutions
dans l'acide acétique, donnant une caséine friable et cas-
sante, il dissout la caséine, humide ou séche, & froid ou &
chaud dans : (a) la solution d'une base qui forme avec la
caséine des sels solubles (chaux, potasse, soude, ammo-
niaque, amines, ete.), additionnée de glycérine qui assouplit
le fil ; dans ce cas, on précipite par un acide ou un sel acide
formant un sel avec la base employée; (b) une solution
aqueuse de chlorure de zine, ou un acide concentré; (¢) 'eau
glyeérinée agissant chaude et sous pression ; on éLire ensuite
4 chaud et précipite par un bain alcoolique.
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Finalement le fil est traité par la formaldéhyde, ou une
substance tannante ajoutée au bain préeipitant : acide
chromique et tannin par exemple. _

Les solutions filables peuvent, selon Chevassieu (L. 5. P.
984 H3g), faisant dissoudre 1** de caséine dans un poids
triple d'une solution & 10 pour roo d'un sulfocarbonate
alcalin. On ajoute un peu de soude caustique pour aug-
menter la viscosité et l'on coagule dans des solulbions de
nitrate d’ammonium ou dans I'eau acidulée.

Mentionnons enfin pour mémoire — car ces procédés ne
furent jamais pratiquement appliqués — quelques hrevets
relalifs & 'emploi de matiéres protéiques diverses. Dubois

(B. F. 207 18g) préconise 'emploi de sang, de matiére mus-

culaire en solution dans I'ean sucrée (?), le filage se faisant
dans un bain coagulant d’eau salée. Ostenberg (D.R. P.,
1g920) a fait breveter 'emploi de imasses 4 base des pro-

lamines du blé et du vin avec addition éventuelle d'assou- -

plissants wvariés : cuirs, résines, sucres, phénols, alcools
supérieurs, camphres, ete.

Soies de fibroine. — Pour avoir des soies artificielles
ayant les propriétés de la soie naturelle, il semble, a priori,
q’il doive falloir les faire avee la méme substance. Clest
ce que s'efforceront de réaliser — sans grand succes jusqu’a
présent — plusieurs inventeurs.

La Société Serret fit breveter le traitement de la soie
ou de matiéres soyeuses par les acides, les ammoniures, les

“chlorures, les alcalis. Pour éviler la décomposition du pro-
duit, on arréte le plus Lot possible 'action du dissolvant en

“filant immédiatement la masse plastique préparée, coagu-
lant et lavant le fil (B. F. 354 336).

Dans le procédé Fallet et Ditzer (B. F. 382 8::_)) les
déchets de soie naturelle inemployables, peuvent étre uti-
lisés en vue de la fabrication artificielle de fils en fibroine.
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On procede d’abord au dégommage habituel des 5échets,
pour enlever les impuretés naturelles. Le résidu ou produit
ainsi obtenu, constitue la fibroine bien rineée. On dissout
cette fibroine dans une solution analogue 4 la solution
cuproammoniacale ou - nickel-ammonique, dans laquelle
toutefois, étant donnée la nature du produit & dissoudre,
Je sultate de cuivre est remplacé par du sulfate de nickel.
pous laction du gaz ammoniac, la solution aqueuse de
sulfate de nickel précipite de petits cristaux violets que
I'on reprend pour ébre digsous dans de 'eau pure. On ajoute
4 la solution obtenue 3 & 4#¢ de soude caustique. Le dissol-
vant ainsi préparé peut dissoudre la fibroine dans la pro-
portion de 25 & 30 pour roo et donne une solution concentrée
pouvanf étre filée facilement. Quel que soit le produit
traité, la précipitation peut étre obtenue & la sortie des
filitres, par Pemploi d’un bain acide convenable. Lorsque.
les fils sont obtenus, on les soumet, upl‘t‘:s coagulation, & des
étirages successils jusqu’a l'obtention de la finesse désirée.
Apres rincage, les fils peuvent subir les opérations ordinaires
subséquentes de teinture, de blanchiment, ele.

Ce procédé présente 'avantage particulier de permettre
de filer des solutions trés concentrées; ce fait s’explique
facilement en raison du pouvoir dissolvant plus élevée de la
‘solution employée. Les matiéres textiles, comme on le
sait, se dissolvent en proportion de la quantité de métal
combiné 4 'ammoniaque en solution dans le dissolvant. Les
oxydes ou hydrates de cuivre ou de nickel ne se dissolvent
dans la liqueur aqueuse d’ammoniaque que proportionnelle-
ment & la quantité d’ammoniaque en solution. Cette disso-
lution est forcément limilée & une certaine teneur en métal
combiné; elle ne peut que dissoudre une quantité de matiére
textile proportionnelle.

Les produits obtenus selon le procédé Follet et Ditzler,
afficme Beltzer, sont, au contraire, solubles dans I'eau en



140 LES SOIES ARTIFICIELLES,

toutes proportions et permettent d'obtenir des solutions
d’'une teneur en métal combiné & 'ammoniaque, illimitée.
Ces solutions atleignenl ainsi un pouyoir dissolvant consi-
dérable et de beaucoup supérieur & tous les dissolvants
préparés avee des solutions aqueuses d’'ammoniaque.

Signalons, & titre de curiosité, la proposition de Galibert
(B. . 441606, 1g911) d'employer des déchets de soie en
place de cellulose pour préparer des sortes de viscose.

Plutot que d’utiliser les déchets de soie, qu’on peut’ du
reste peigner et filer pour en tirer la « schappe » el qui
sont en conséquence toujours assez chers, on pourrait se
servir des vers & soie eux-mémes, sacrifiés au moment o,
préts a filer leurs cocons, ils ont leurs glandes séricigénes
bourrées de maticre gommeuse. (Cest d’ailleurs ce qu'on
fait- depuis trés longtemps pour avoir des filaments trés
solides, bien plus gros il est vrai que la soie.

Tous les pécheurs & la ligne connaissent la « racine
anglaise » dite aussi « racine chinoise », « crin marin »,
« crin de Florence, de Valence, de Messine », ete., sorte de
filaments transparents trés solides servant & réunir les hame-
cons aux bouts des lignes. Ces crins sont, en quelque sorte
des variétés de soies artificielles & substances protéiques,

car on les prépare avee la substance des glandes sérici- /

génes de vers préts & filer leurs cocons. Les vers sont
baignés dans le vinaigre pendant, 24 heures, aprés, on leur
arrache la téte et 'on étire le corps en bring longs de 30
ou fo*™. Les racines qui servent aussi en chirurgie pour les
sutures sont, fabriquées en Italie, en Espagne, au Tonkin
el en Chine. Les producteurs chinois pratiquent cette
specialité depuis trés longtemps : on aurait inventé le
procédé dont ils se servent I'an 2698 avant notre ére (1),

(1) Selon la curieuse brochure de P, DorveAux, Hislorigue du crin
de Florerice (Paris, 1909).



SOIES ARTIFICIELLES A BASE DE MATIERES PROTEIQUES. 141

et ils se servent des crins comme cordes de divers instru-
ments de musique.

Peul-étre est-ce en s'inspirant de cette technique millé-

naire que des techniciens modernes utilisérent les cadavres
des chenilles du bombyx pour préparver des soies artifi-
cielles ? Ainsi, dans le procédé Millar (B. F. 364 297), la
matiére premiere employée est, non plus la soie préparée par
la chenille du bombyx, mais la matiére elle-méme du ver;
ou du moins la substance gélatineuse contenue dans son
gros intestin au moment o commence la formation du
cocon, ,

Les vers & soie adultes sont tuds, on en extrait les intes-
ting qui sont ou centrifugés, pour séparer des viscéres la
matiere gommeuse seule utilisée, ou placés dans un
cylindre & piston portant & sa partie inférieure une ou
plusieurs filieres dont les prises de liquides sont coiffées
d'un manchon métallique perforé formant filtre.

Les fils formés sont recueillis sur une courroie sans fin
de 6o & 70m de long; ils ne subissent d’autre traitement
quun long parcours nécessaire pour les sécher compléte-
ment. On l'enroule dans une chambre chauffée & 300 sur
hobine portées au séchoir aussitot.

SOIES DE MATIERES VEGETALES DIVERSES.

Soies de matiéres grasses siccatives. — Cadoret (B. F.
2 556 854, 18g6) a [lait breveter- une matiere plastique
obtenue par saponification (4 aide d’un carbonate métal-
lique) d'une huile ‘quelcongue, puis décomposition pai
I'acide azotique. s

On épuise par un dissolvant (alcool, éther) et obtient par
éyaporation des sortes de résines qui, combinées avec des
résines ordinaires, dé la cellulose pure ou nitrée, ou des
matieres animales (caséine, gélatine, ete.), constitue une






CHAPITRE VII.
APPAREILLAGE ET INSTALLATION.

Les appareils de fabrication des soies artificielles. — On
peut. distinguer dans les appareils spéciaux des usines
de soies artificielles — nous laissons de coté tout ce
qui concerne production de la vapeur, alimentation
d’eau, etc. — plusieurs groupes comprenant chacun le
matériel convenant & tel genre donné de traitement. Nous
¢tudierons ainsi successivement, :

Les essoreuses servant pour la nitration;

Les malazeurs servant pour la préparation des liqueurs
«meres » ;

Les fillres et cenlrifugeuses servant pour la purification
des liqueurs « méres » ;

Les banes a filer servant pour la formation des fils,

Pour le matériel de lavage el de séchage, & quelques
exceptions pres, il fait partie de l'appareillage usuel des
usines de spécialités chimiques textiles : teinture, apprét,
blanchiment. Toutefois, il y a tendance & construire main-
tenant en soierie artificielle des machines spéciales, parfois
annexeées aux bancs 4 filer, dans lesquels les traitements se
font automatiquement & la continue. Enfin les appareils
propres & la récupération des solvants; ils sont de nature si
spéciale que nous les décrivons en nous occupant desdits
procédeés.
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Matériel de nitration. — Le colon était autrefois niteé
par simple plonger dans les bacs en gres contenant le
mélange sulfonitrique. On  économise la  main-d’euvre

|

Fig. 7. — Appareil de nitration, systeme Selwig.
eb les réactifs en angmentant beaucoup la capacité de pro-
duction des ateliers par I'emploi des essoreuses & nitrer qui

servent aussi dans les manufactures d’explosifs.
Ces burbines sont disposées de maniere a4 pouvoir [onc-
tionner 4 deux vitesses : vitesse faible pendant la période
J
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de nitration, de maniére que le bain sullonitrique ecircule
a travers la masse fibreuse, le retour se faisait, soit prés du
support tronconique de Uarbre (fig. 7), soit sur le pour-

} |
L I .-f.’é‘:-ﬁi}:;r - bascc‘{.{qnj"
NN \ '
AN NN

AW

Fig. 8. — Appareil de nitration, systéme Morane.

tour, grice 4 des lamelles hélicoidales convenablement,
disposées sur la périphérie (fig. 8).

Les manipulations de I'acide se font grace & des cana-

lisations spéciales en grés; quant a celles des fibres, elles
sont faeilitées par divers disposilifs

palette d’aluminium

qui, dans les turbines Selwig-Lange, force la masse & péné-

trer le bain (fig. 7); montage spécial du panier essoreur des
CHAPLET

10
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turbines Morane (fig. 8) permettant en repos de culbuter
le panier pour en vider le contenu.
Il sera facile au besoin, pour plus de détails sur ce genre
d'appareillage, en usage seulement dans les usines de soies
" au collodion, de consulter les ouvrages relatifs & la fabrica-
tion des explosifs pyroxylées ou & celle du celluloid (). La
nitration des celluloses est en effet toujours produite par la
méme méthode quel que soil le degré de nitration et que
les pyroxyles soient destinés & tel ou Lel usage.

Malaxeurs. — Les malaxeurs dont on se sert générale-
ment dans les usines de soies artificiclles pour provoquer la

Fig. 9. — Malaxeur.
L'auge est 4 moitié culbutée
pour la vidange.

dissolution de la cellulose ou de ses dérivés ont la forme de
cylindres horizontaux ou d’auges hémicylindriques horizon-
tales (fig. 1 el g). Les palettes malaxeuses sont supportées,
soit par un arbre axial, soit par deux arbres paralléles de
maniére qu’elles puissent en tournant s’entre-pénétrer
pour agir plus efficacement sur la masse & homogénéiser.

(') En parliculier I"Ouvrage de MasserLon el Roeerts, La cellu-
loid, in-8° (Paris, 1g910), ou celui plus succinct de WirLrLiam Main
(in-1a, Paris, 19113},
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La “vitesse de rotation varie selon les installations entre
d'assez larges limites : dans telle usine de soie cupro-
ammoniacale par exemple, Parhre fait un tour par seconde,
dans telle usine de soie viscose, celle vitesse est doublée.

La forme des bras malaxeurs varie selon les fabricants :
bien que chacun vante généralement le « rationnel » du
malaxage obtenu par le genre de pales qu’il emploie, tous
ces modeéles se valent.,

Les malaxeurs sont souvent munis d'une double enve-
loppe de maniére & ménager autour de la masse travaillée
une chemise & circulation d’eau réfrigérante : la tempéra-
ture ambiante ne conviendrait nullement pour la dissolu-
tion dans le liquide cupro-ammoniacal, par exemple, qui
se fail généralement vers 4o C.

Naturellement, lorsque la masse malaxée contient des
solvants trés facilement volatils, le malaxeur est herméti-
quement clos; parfois avec une porte & joints serrés par des
écrous de maniere qu'on la puisse ouvrir facilement si
la vidange se fait par exemple en culbutant 'auge du
malaxeur (fig. g).

Matériel de filtration. — 1l est indispensable de débar-
rasser les collodions de toutes les particules en suspension
qui obstrueraient les filiéres : graviers, fragments de graines
de coton, impuretés des eaux de lavage, brins de pyroxyle
ingsolubles. Les filtres Chardonnet se composent d'une feuille
de coton cardée, maintenue entre deux calicots. « Une pres-
sion de 15°™ esl nécessaire pour faire passer le collodion
au travers des filtres ; pour cela, on I'envoie d'abord dans une
presse hydraulique qui le pousse & travers les filtres, dans le
réservoir & collodion o il doit rester aussilongtemps que pos-
sible, pour permettre aux bulles d’air d’atteindre la partie
supérieure du liquide, leur passage & travers le ver d soie en
verre ayant pour résultat de rompre la continuité du fil. »

'
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Les appareils de filtration peuvent @étre réunis dux
appareils de “filature, soit par U'adaptation de filtres anx
filitres, soit par la juxtaposition des différents appa-
reils comme dans les dispositifs Denis (B. F. 342655),
« pour le filtrage et la filature des collodions et solutions
de cellulose comprenant en principe : une pompe a pistons

Fig. 10. — Ensembhle des appareils Denis.

mu]tiples et soupages commandées et des moyens de régu-
lation automatique» (fig. 10).
Comme filtres on se sert généralement de filtres-pressesd’un

des modeles usuels, fonctionnant, sous pression réduite et

reliés & une canalisation spéciale (fig. 11). Dans les instal-
lations modernes, on filtre souvent par centrifugation
avec des turbines & rotors de petits diamétres dont la
vitesse de rotation est extrémement élevée, les « hypercen-
trifuges ». Les plus petits modeles des turbines de ce genre
ne font en effet pas moins de 6ooo tours par minute. Un
simple passage dans le rotor dés appareils de ce genre
suffit & filtrer parfaitement les solutions méme trés vis-
queuses,

La /pression & exercer sur les solutions cellulosiques
pour. produire le filage est fonction de leur viscosité. Ainsi
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~aux débuts de la fabrication, dans les usines Lehnert et
Chardonnef, o P'on travaillait des collodions de méme
nature (car Lehnert abandonna vite les adjuvants divers
dont il avait préconisé Pemploi), ici on avait des pressions
de 70%E par centimeétre carré, 1a des pressions trés minimes :
¢'est que dans un cas on travaillait des collodions pateux
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Fig. 11. — Installation d’une batterie de filtres connectée aux réservoirs
el malaxeurs,

4 20 pour 1oo de pyroxyle, dans T'autre des collodions
liquides ne contenant qne ro pour roo de matiéres seéches,
d'on possibilité de filer sous 'eau et d’avoir un appareil-
lage trés léger, 11 est vrai que I'emploi de fortes pressions
permettait un débit trés élevé des filieres. _
Wyss Nael évalue & 4o et 50" la pression & exercer
sur la masse plastique obtenue par les procédés Chardonnet,
pour l'obliger & filer dans des trous de o™™, 08 de diamétre.
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Aussi doit-on employer des pompes spéciales. Le modéle
brevebé par la Société frangaise de la viscose (les solutions
de visdose ¢lant également trés difficiles & filer) se compose
d'un piston plongeur refoulant sur la canalisation qui des-
“sert les filieres avee interposition d’un réservoir & air donk
la compression et la détenle amortissent I'effet des coups
de piston. On diminue et augmente la vitesse de la pompe
selon la vitesse de filature désirée (B. 1. 334 544).
Dans lappareil Lumiére (B. I, 361 323) les filiéres, sont

i) = A SRR
Fig. 12. — Schéma du dispositif
Lumicre, Seibel.

supportées par le fond d'un cylindre ot se meut librement,
un piston (fig. 12) et le haut du eylindre est reli¢ au tuyau
de refoulement d'une pompe & piston plongeur. On con-
coil que la pression exercée par la pompe o1t considéralde-
menl multipliée en agissant sur le piston. Pour éviter
Pinconvénient de 'emploi de 'eau comme fluide de trans-
mission — la moindre fuite produirait dans le collodion des
grumeaux qui pourraient boucher les trous de filieres —
on emploie un dissolvant quelconque du pyroxyle; lacé-
tate d’amyle par exemple..

Seibel (D. R. P. 375 327) préconise la substitution aux
pompes & piston généralement employées maintenant de
pompes a pistons tronconiques donnant plus de régularité
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dans le débit. Le trone de cone est fixé surf un arbre mobile
(fig. 13) el peut se déplacer dans un manchon faisant corps
avec la machine. Il est pressé au moyen d'un ressort et ne
peut se déplacer que sur un parcours variable réglable 2
volonté par une vis conbre les parois de son logement qui
epouse la forme du cone quand celui-ci est bloqué. ;

La matiere & filer est aspirée par l'orifice de gauche. Par
snite de l'action des surfaces coniques, cette maliére, par .
rotation ‘du cone, est pressée el amendée sous forme d’une
pellicule mince contre les parois de la pompe et est poussée
vers la chambre de droite, dans laquelle elle se rassemble
en masse bien homogeéne. Sous Uinfluence de la poussée,
la matiere est envoyée vers la filiére.

Appareillage de filature. — Filieres. — La souplesse et
la ténacité de la soie du bombyx étant dues en grande partie
a son incomparable finesse, on s'est ingénié¢ 4 obtenir des
fils artificiels, partant des filicres, du plus petil diametre
possible. Chardonnet employa des pointes de chalumeaun
en platine, puis des tubes de verre de -sm™m de diametre
extérieur et omm 1o-omm 16 de diametre intérieur. Outre
sa dureté el son inaltérabilité, le verre a le grand avan-
tage de s'étirer facilement, ce qui permet d’en fabriquer
des tubes capillaires excessivement fins. L'emploi du verre
a longtemps prévalu, les tubes dont on fait une assez
grande consommation étaient autrefois achetés en Alle-
magne; beaucoup d'usines les fabriquent maintenant elles-
mémes, ce qui revient meilleur marehé. Les ouvriers ayant
ingénieusement baptisé « vers & soie » les filitres de verre.
Cenom leur est resté.

Les vers d sote sont fixés aux parois des appareils par des
garnitures & vis avec interposition de joints plastiques.
On peut citer comme modéle la filitre Mertz ot chaque
tube d’amenée de liquide se termine, aprés le robinet,
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pour le fixage dans la paroi du bac & coagulant, par un
pas de vis recevanl un chapeau métallique. La filiére de
verre étant maintenue par le serrage du chapeau, elle est
fatilement amovible.

Les tubes capillaires ont des ouvertures d'un diametre
variable selon le genre de travail. Chardonnet employait
des orifices dont le diamétre variait entre o™m, o5 & omm, 8.
« Min .de pouvoir filer des collodions moins concentrés
(8 pour 100 de pyroxyle au lieu de 20 pour 10o0),.Lehner
avait des filieres de om™, 5. Aprés étirage, chaque tube est
soigneusement examiné & la loupe pour wvérifier la régu-
larité du canal intérieur. On coupe alors le tube au milieu
de I'étranglement et I'on raccorde par soudure la base &
un tube de verre plus grand. On peut également coiffer
Pextrémité du capillaire d’un godet qui facilite la sortie
du fil. On peut enfin (de Chardonnet, B. F., 1884)
appuyer légérement I'extrémité des filieres sur un cylindre
creux garni d’une substance molle, plongeant en partie
dans le bain et tournant de fagon que la vilesse tangen-
tielle soit proportionnelle & la vitesse d’écoulement.

Les filiéres & tube de verre capillaire les plus usitées sont
de nettoyage trés difficile : comme la poussiére microsco-
pique bouchant le tube ne peut sortir par la pointe, on la
fait partir par 'autre extrémité. Le tube obstrué est rem-
placé par un nouveau, puis mis en communication (par sa
pointe que 'on coiffe d'un buyau de caoutchouc) avec un
réservoir contenant de I'acide sulfurique sous pression.
On fait, si besoin, agir le vide 4 'autre extrémité. Les filiéres
sont ensuite lavées & l'eau chaude, puis séchées. Trois ou
quatre ouvriers peuvent ainsi nettoyer en dix heures les
300 4 8oo capillaires mis hors d'usage par la filature jour-
naliére de 350%¢ environ de soie.

Les filitres Grandquist (E. P. 23729) se composent de
tubes fermés 4 leurs extrémités, mais portant des orifices
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- Jatéraux fermés par des disques de verre percés d'ouver-
~ tures capillaires. On arrive plus simplement au méme but

en employant des séries de plusieurs tubes filieres faits d’une
~ seule pigce en enrobant dans le verre fondu des fils métal-
liques trés ténus qu’on dissout ensuite par un acide (fig 15).

e Ets

Fig. tf et 15.— Filiéres multiples.  Fig. 16. — Coupe de la filiére Loewe.

Dans les métiers Denis (D. R. P., 1g12) les filiéres sont
" montées sur les rampes d’alimentation, en sorte qu’on
~ puisse démonter I'une d’elles (en cas d’obstruction) aprés
I'avoir isolée, sans interrompre la marche de toutes les
autres.

Dubot (B. F. 497420 et 498068) emploie des tubes de
filicre montés sur une douille filetée qui permet un rapide
- montage ou démontage.

Les filieres Laroche (B. F. 46¢84g) ont un p:oﬁl formé
par des courbes en sorte que la veine liquide sortant soit
retrécie progressivement. t

Leewe a préconisé 'emploi de filiéres spéciales (fig. 16) per-
mettant la formation de bring qui s'enroulent autour d'un fil
 ordinaire lui-méme brillanté par une couche de solution
- cellulosique (B. F. 4032242). On obtient ainsi un fil grége

T TP
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artificiel & deux ou plusieurs brins tordus ensemble par
suite du mouvement de torsion auquel le fil est soumis 4 sa
sortie de la filiere, ainsi que cela est décril au brevet prin-
cipal et-dans le premier certificat d'addition. L'un de ces
brins est composé du fil de soie grége naturelle ou de fila-
ments de cocons brillantés, et le ou les autres des filaments

de soie artificielle que ce fil a pu entrainer avec lui. En uti-

lisant des filieres & plusieurs Lrous, dont 'un, celui du milieu, |

destiné & la sortie du fil brillanté et du filament de sole
artificielle, entrainé par ce fil, et les autres, placés en déri-
vation, servant & la sortie de filaments de soie artificielle,
on obtient un fil grége artificiel & plusieurs brins, les fila-
ments de soie artificielle sortant des filieres en dérivation
se collant, par agglomération ou par combinaison, & leur
sortie de la filitre, sur le fil brillanté sur lequel ils s’enroulent
et dont ils peuvent étre ensuite séparés au moyen de bains
appropri¢s, tout en restant enroulés sur lui. Les fils gréges
artificiels, obtenus de cette facon, seraient d'une grande
régularité et d'une grande ténacité, toul en pouvant con-
server les faibles diamétres propres & la soie naturelle.

Buffard (B. F. 442630, 1911) construit des plaques
filitres non pas en perforant avec des méches & percer
microscopiques, ce qui est cotubteux, mais en réunissant
par une couche de ciment” de petits tubes capillaires en
verre ou en métal, qu’il est relativement aise de confec-
tionner, Le méme inventeur (B. Y. 442631, 1911) prépare
encore de telles plaques en coulant du verre fondu sur une
surface hérissée de petits fils métalliques & diameétres extré-
mement faibles. Aprés refroidissement, on traite la plaque
par un acide qui dissout le métal et creuse ainsi de petits
canaux microscopiques,

Un systéme différent de filicres a été breveté par la
Société francaise de la viscose (B. F. 345320) et Mertz,
le constructeur de Bale (B. F. 364qg12). Les filiéeres sont

RN e
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composées de rainures tracées sur les génératrices d'un
tronc de cone en verre ou acier trempé, de facon que, placée
dans une ouverture brongonique, la « téte de filitre » ménage
contre les pareis de l'ouverture des canaux capillaires

; (fig. 17). 1l devient ainsi trés facile de nettoyer les trous de

Fig. 15. — Coupe d'une filicre Ifig. 18, — Coupe d'une filiere
Mertz. Lournanle,

filitres, il suffit de pousser légerement la partie mobile
pour que le liquide, en sortant balaie les conduits. Le
modéle Mertz comprend en outre un raccord avec ferme-
ture & bajonnette et rondelle caoutechouc qui permet le
démontage complet instantané; celui de la viscose est relié
au canal. d’amenée par un écrou i vis serrant en méme
temps une toile filtrante (fig. 17). La réunion de plusieurs
filiéres sur une méme « téte » permit & la Sociélé francaise
de la viscose de créer des filiéres lournantes (B. F. 361877,
1905). Le tronc de cone est supporté par une garniture
cylindrique réunie au support par des roulements & billes, et
recevant méecaniquement un mouvement de rotation (fig. 18).
L’arrivée de viscose a lied par un tube central qui pénétre
sur une assez grande longueur dans le cylindre-filiére, de
facon a réduire les fuites au minimum. Les fils simples
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sont ainsi réunis et retors immédiatement aprés leur for-

mation. ! _

Les filiéres des métiers Boisson (B. F. 436535 et 436556,
1g11) se composent d’'un simple disque perforé de trous,
lequel est appliqué sur la garniture du tube d'amenée
des solutions par une sorte d'écrou & bajonnette dont les
crochets d'attache sont en contact de plans inclinés for-
mant fragments de vis : ainsi en tournant I'écrou, on serre
le disque, et le démontage est instantané. Quant aux
tubes d’arrivées des solutions a filer, ils forment pres de
leur extrémité un renflement en poire ot l'on place un
tampon d’ouate par la filtration.

Les filieres classiques en tubes capillaires de verre étiré
sont mises hors d'usage apres une quinzaine de jours de
service parce que leur orifice s’agrandit, en raison du frotte-
ment de la solution filée, et de l'attaque par les alcalis
de cette solution. On ne peut les construire qu'avec un canal

de sortie relativement long, ce qui nuit & la rapidité de fila-

ture et rend plus faciles les obturations.

Pour supprimer ces inconvénients, on a cherché & con-
struire des filitres en métal. Mais il faut employer des
métaux inattaquables aux alealis des solutions meéres et
aux acides des coagulants. L’or, le platine conviennent
bien, mais sont trés coliteux ; les métillures seraient
moins chers et résistent bien & la corrosion, mais ils sont
cassants et trés difficiles a perforer. ;

Stulemeyer (B. I'. 506787) construit des [filiéres en
molybdéne, qui a sur le platine 'avantage d’étre moins
cher et sur le verre l'avantage d’étre moins fragile : on
donne A ces filieres la forme d’un disque percé d'une dou-
“zaine de trés petits trous. '

Girard et Bulfard, dans le but de construire des filiéres
résistant aux pressions élevées que nécessite la filature des
soies du collodion par exemple (15%8 au moins), sans
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employer une grosse quantité de métal, ce qui cotite
cher et par surcroit rend impossible la percée des orifices
trés fins, firent brevéler 'emploi de plaques & gros trous.
Dans chacun de ces trous, on adopte une mince cupule de
métal, fixée par un ciment, et au milien de laquelle est
ereusé un orifice de sortie (B. F. 442 783, 1912).

Dispositifs de réception des fils. — On peut faciliter la
filature des fils, sans les étirer, ce qui réduirait leur dia-
metre, mais en faisant agir une sous-pression sur l'extré-

FFig. 19 et 20. — Schémas des dispositifs Thiele
pour créer une dépression autour du fil sortant des filiéres.

- mité libre des filieres. Thiele (B. F. 334 507) a préconisé
pour cela la « formation des fils dans une colonne de liquide
librement suspendu ». La filiere est placée dans un cone
(fig. 1g) relié a son extrémité, et par un raccord flexible,
i une tub de trég petit diamétre. Le liquide coagulant
arrivant par le cone s’échappe avee le fil, le faible dia-
metre du tube empéchant toule rentrée d'air. Le fil est
ainsi guidé par le courant, réglable & volonté, et il est en

g (uelque sorte « Liré » par le poids de la colonne de liquide.
- Le dispositif fut perfectionné (D. R. P, 1905) par I'emploi
-

d’une colonne de grand diamétre ou 'on peut former un
nombre illimité de fils, Le liquide est maintenu par I'adjone-
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tign d'une cuve inférieure ot plonge le bas de la colonne.
L’arrivée du liquide se fait au-dessus des filieres par un
tube relié 4 un second bac dont la hauteur est variable.
On peub ainsi, en augmentant ou diminuant la différence
entré les niveaux du liquide dans les deux bacs, faciliter
plus ou moins la filature (fig. 20).

Le procédé et les appareils Pellerin (B. F. 442 022)
constituent une tentative fort intéressante pour obtenir
une production intensive des soies artificielles. Les solu-
tions meres sonl injeclées par une canalisation & fenétres
fermées de plaques portant de nombreux trés petits trous.
Et P'appareil de filature est entouré d’une gaine formant
chemise, dans laquelle circule un liquide coagulant, dont
la vitesse est supérieure & celle de sortie des fils. De la
sorte, ceux-ci sont étirés. Le faisceau de fils est séparé du
liquide pour étre ensuite filé comme la schappe, sans doute,
en raison du grand nombre de bring qu'il contient et des
bouts cassés qui doivent 8'y trouver. D'autant plus qu'avec
la vitesse & donner nécessairement aux liquides pour avoir
de 'étirage, il doit y avoir beaucoup de casse!

Mise en bobines ou écheveaux. — Dans presque tous les
appareils, les fils & la sortie des filitres sont réunis par

groupe, on emploie d’ordinaire un anneau fixe puis, devant

la bobine, un guide ma mécaniquement de fagon & produire
un enroulement régulier.

Les bobines et rouleaux aux guides sont habituellement
en verre, ce qui les rend lourds et fragiles. Rohrens (B. F.
3642609, 1906) leur substitue avantageusement des bohines
composées d'un eylindre de verre mince, porlé 4 ses deux
cextrémités par des armatures métalliques,

Girard (B. F. 451 913), pour permettre d’augmenter la
vitesse de bobinage, rend mobile la pelite baguette. de
verre sur laquelle glissent les fils avant de s'enrouler sur

-?
|
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la bobine : en montant, cette baguette sur le guide va-et-
vient qui assure la régularité du hobinage, on peut sans
inconvénient augmenter la vitesse de rotation des bobines.
Brabant (B. F., 1g20) monte sur ses métiers des filieres
inclinées vers un plan de symétrie, en sorte que leurs
fils aillent rejoindre un faiscean commun qui est bobiné
a lextrémité du métier.

Au lien de faire tourner la hobine ol se rassemblent
plusieurs fils sortant des filiéres, on peut, pour retordre
les soies artificielles, faire tourner une sorte de plateau
portant des filieres sur son pourtour. Le dispositif breveté
par M. Denis (B. F. 494 705) ne nous semble guére pratique
i cause de la nécessité de monter sur presse-étoupe le tube
amenant la solution cellulosique.

Pour rendre plus facile la substitution des bobines,
- Chardonnet (C. A., 188¢) les place sur des supports &

ressorts « facilement aceessibles & 'ouvriére qui peut les
retiver et les remplacer sans difficulté ». Dans le méme but,
la Société Lumiére (B. F'. 350 188) les place sur le pourtour
d’une sorte de volant qu’il suffit de faire tourner & la main
quand une bobine est complétement garnie. = f

Friedrich.(B. F. 366 793) emploie des bobines tournant
dans l'eau de lavage de facon & opérer en méme temps
hobinage el lavage. Pour faciliter celui-ci, elles sont de
grand diameétre (d’ou production d'une mince couche de

_ fil) et tournent lentement.

Dans la machine Franke et Muller (B. F. 450 696), les fils
indépendants sortant des filitres distinctes de chaque
“dispositif fileur sont envidés sous la forme d'un faisceau

. de fils en spires croisées sur une bobine directement ou
L aprés leur passage dans un dispositif retordeur, au moyen
\ d'un guide-fil animé d'ut mouvement alternatif (fig. 21
B et 22).

Vig-ii-vis des dispositifs connus de ce genre, la nouvelle

et
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machine & filer se distingue en ce qu'un disque unique
cames, de forme spéciale, meut le guide-fil aux extrémités |

\

)
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Fig. 21, — Vue en plan de Pappareil Franke et Muller,

des bobines distinctes plus rapidement qu’au milieu, de
sorte que chaque bobine re¢oit une forme bombée et le

Fig, 22. — Coupe de I'appareil Franke et Muller,
¢lévation latérale,

liquide servant au traitement peul ainsi ‘:LLaqum chaque
point distinct des fils.
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' En outre, 'échange d'une hobine pleine avec unes vide

s'effectue d'une nouvelle maniere, un porte-bobine pouvant
- tourner autour d'un arbre placant successivement les
* bobines vides au devant de la bride ou ceeillet de guidage;

| Fig. 23. — Schéma d'une réception de fil 4 pot Topham.

~ te porte-hobine est verrouillé par un cliquel s'engageant
- dans un évidement pendant le bobinage.
Avec les appareils & bobines sont employés les dispo-

Fig. 24. — Coupe-éliévation etplan du pot Linkmeyer,

sitifs & pols. Le premier de eces derniers, construit vers
‘1goo par Uingénieur américain Topham (D. R. P. 125 947),
consiste en une sorte de récipient monté comme un panier
_d'essoreuse, dont la paroi interne regoit le fil arrivant par

i
: GHADPLET 11
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un gide central (fig. 23). La différence de vitesse du fil
avant Carrivée dans le pot et hors de son contact provoque
une utile torsion. Trés employé, le pot Topham fut modifié
par divers inventeurs. Ainsi Linkmeyer (B.F. 352 528)°
se sert d'un « pob » animé 4 la fois d’un mouvement de rota-
tion et d'un, mouvement de va-et-vient, ou le fil se dépose
en cercles ondulés dont les houches se croisent (fig. 24). ‘1
On obtient ainsi moins le déchets lors du dévidage et les
manipulations sont beaucoup plus commodes que lors de
I’'emploi de hobines de verre recevant chacune 208 de soie.
En employant un pot de plus large diamétre et animeé d’un
rapide mouvement de frotatien (Linkmeyer, B. F. 352 530),
il est méme possible de transformer directement le fil en |
écheveau, voire méme de le retordre.

Schulke (D.R.P., 1g920) emmagasine les fils sortis de
toutes les filieres d'un métier dans une seule méche que
« Lire » un panier d’essoreuse. _

Martin et Vennin montent chaque filiere ou centre.
du panier d'une petite turbine perforée : ce panier [lailb
circuler le coagulant et il emmagasine 4 sa surface le fil
produit (B. E. 461 432).

Signalons enfin une méthode — qui n'eut d’ailleurs
croyons-nous guére de succes — pour éviter la bobine

sans employer le pot : les fils tombent librement & la sortie
des filieres dans une cuve large et profonde contenant
le bain coagulant. lls gagnent alors le fond du récipienl
ot ils se déposent en spires Irés réguliéres. Quand toute la
hauteur de la cuve est occupée, on arréte et dévide sur un
dévidoir ordinaire (Lumiére, B. I, 361 g60).

La diversité des dispositifs de filature que nous venorns
de décrire ne doit poin{ faire allusion : pour ingénieux que
soient ces systémes la plupart sont inutilisés, le déve-"
loppement énorme de ces derniéres années ayant eu pour
effet de stantardiser 'appareillage. Gest ainsi que dans
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les soieries de viscose, les '])Ius importantes maintenant,
deux seuls bancs 4 filer se rencontrent, dont le second
tend a supplanter le premier : métiers « paralléles » donnant
des faisceaux de fil que l'on bobine pour les retordre
ensuite ; « centrifuges » 4 pots Topham souvent montés
directement sur le rotor d'une dynamo on les faisceaux de
fils sont hobinés et retordus en « [romages » eylindriques.

; Banes de filature et dispositifs d'ensemble. — Nous
" navons jusqu’d présent déerit que des dispositifs d’élé-
ments & filer : mais bien entendu, dans les « métiers » de
filature, un grand nombre d’éléments alignés sont réunis

= b
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Fig. 25, — Schéma du groupe des éléments dans un métier

type Mertz,
Ay

sur un méme béti (fig. 25). Le biti porte aussi dans cer-
taines usines des canalisations enveloppées d’une double
paroi, permettant la ecirculation de liquides chauffants
ou réfrigérants. On construisit autrefois des métiers com-
portant en outre un dispositif supprimant le rattachage
a la main des fils cassés. Deux pinces spéciales mues par
des leviers articulés passent periodiquement & I'extrémiteé
de la filiere; si le fil n'est pas intact, elles n'agissent pas;
mais §'il est cassé, elles prennent 'extrémité pendante et
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portent le fil au contact du rouleau guide supérieur, ou
il adhére et se déroule avec les autres. Ces dispositifs sont
maintenant abandonnés,

Kraft (B. F. 363 g22), remarque que pour avoir des fils
de collodion solides et brillantd, il faut que : 1° la filiére
soit, assez grosse pour débiter sous la seule influence de la
pression la quantité de liqueur nécessaire; 29 la tension
du fil & la sortie soit nulle ou & peu preés; 30 il soit étiré

ensuite. Dans son appareil, le fil est recueilli sur une tavelle

Fig. 26, — Schéma de U'étirage Kraft,

de grand diametre de telle sorte qu'il ne subisse pas de
tension, il passe ensuite sur-une bobine dont la vitesse
tangentielle est supérieure, de sorte qu'il soit étiré & moitié
sec (fig. 26).

Godet (B.F. 508 665) construit un métier dans lequel
on peut régler la distance de sortie des filiere & 'entrée dans
le coagulant.

Lappareil Borzykowski (B.F. 420682) a cette carac-
téristique d’avoir de chaque eoté de 'auge 4 bain coagu-
lant des batis supportant plusieurs étages de bobines : ceci
permet de diminuer beaucoup l'encombrement.

Un des appareils modernes les plus perfectionnés est celui

que fit breveter Chardonnet (B.F. 478/405). Nous en

empruntons la deseription & la notice du brevet. :

La nouvelle machine se présente sous la_méme forme
générale que les machines renfermées dans une cage,
servant 4 la filature du collodion. La cage est ici fermée au
devant des fils par des rideaux en gaze transparente qu'on
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tearte pour atteindre les fils. Ces rideaux (ou des vitrages)
sont suspendus au bati (a, fig. 27). La machine est fermée
en dessus par des panneaux b qu'on ouvre pour remplacer
les bobines garnies de fil ¢’ par des bobines vides ¢. Aux

"

fon ‘--.1 )

et A

I

Fig. 27 et 28, — Nouveau métier Chardonnet.

A droite, plan de 'appareil; 4 gauche, coupe transversale selon la
ligne AA du plan, lequel est fait a4 hauteur de la ligne DD de la
coupe.

parois intérieures de la machine sont-fixés des crochets d
sur ‘lesquels on met sécher partiellement les bobines
garnies.

Pour activer la chute de P'air chargé de vapeurs lourdes
~vers le fond de la machine, d’ou il est évacué vers les appa-

=
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reils de récupération, on peut faire circuler un liquide
incongelable, refroidi dans des tuyaux e.

Les becs de filature desservant une méme hobine sont
réunis sur une rampe circulaire f montée sur un axe creux
vertical Lournant dans une garniture ¢tanche, et par o
le collodion est injecté dans la rampe & travers un filtre.
“Cette rampe porte autant de becs de filabure qu'on veut
assembler de brins sur la méme bobine. De la sorte, on peut
amener chague bec en avant quand on a hesoin d'y toucher.
La partie inférieure fixe de la rampe qui contient la garni-
ture étanche est boulonnée sur une longrine du bati, eb
porte un robinet a trois voies permettant d’évacuer le collo-
dion §’il y a lieu.

Au centre de la rampe [ est disposé verticalement un
accumulateur & ressort ou régulateur h (fig. 2g). Cet aceu-
mulateur est formé d'une colonne tubulaire fendue dans la
partie supérieure pour donner passage & une traverse
reliant la tige ou piston étanche /i au tube; ce tube peut
glisser verticalement: le long de la colonne. Il est recourhé
a ga partie inférieure pour former un épaulement qui serl
de butée au ressort h. :

L'afflux du collodion étant constant, si 'écoulement par
les bees offre plus ou moins de résistance & raison d’encras-
sement ou de toute autre cause, le ressort h fournit auto-
matiquement la pression nécessaire i I'écoulement du collo-
dion, qui se fait ainsi & volume constant et sous une pres-
sion variable. Quand on interrompt la filature, on coiffe
les becs d'un couvercle annulaire [ qui empéche le durcisse-
ment, du collodion et facilite la remise en marche de la
machine. ,

Au sommet de la colonne i, on visse une virole m qui
sert de butée supérieure au ressort i, et sur laquelle on pose
une hague n, laquelle porte des guide-fils. Pour placer le
couvercle [ sur les becs, on doit enlever momentanément
la bhague n,
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Chaque rampe de filature regoit le collodion d'une pompe
formée de deux corps séparés p et p’. Le mouvement du
piston de chague corps est réglé de facon & marcher plus
lentement lors du refoulement du collodion dans la rampe

(=) 1]
Lo = |
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Fig. 2. — Nouveau métier Chardonnet,
Elévation de face selon la ligne CC du plan de la figure 28,

que lors de Paspiration. Cette disposition a pour but de
prolonger l'action du piston de l'un des corps de pompe
pendant le jeu des soupapes ou robinets de I'autre corps de
pompe, et en tenant compte des temps perdus. 11 en résulte
que dang l'afflux du collodion tout poinl mort est supprimé,
(est seulement pour s’assurer contre des irrégularités de
marche, toujours possibles, qu'on a installé le régulateur
de secours & ressort h, déeril ci-dessus.
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Le piston différentiel ¢ de chacune de ces pompes a
simple effet la traverse de part en part dans des garnitures
étanches. Le collodion est refoulé dans la rampe & la des-
cente du piston en raison de la différence deé diameétre
dans le haut et dans le bas. Le collodion arrive de la rampe
de distribution g sous pression en sorte que les pistons sont
toujours soulevés par lui. Mais cette pression est compensée
de la maniére suivante : |

Tous les corps de pompe de la machine sont partagés en
deux séries p et p’ qui sont fixées parallelement dans des
batis formant riteliers an moyen de colliers jointifs. Ces
batis sont eux-mémes boulonnés sur des colonnettes en
fonte s qui supportent toute la partie inférieure de la
machine. La position ‘invariable des robinets de distribu-
tion.N est assurée par une corniére que traversent leurs
tubulures, chacune fixée PAr un crou,.

Au-dessus de chacun des rételiers r, r’ se trouve une

poutrelle { mobile de haut en bas le long des glissiéres u.
Ces pwutrelles occupent toute la longueur de la machine;
chacune d'elles est formée d'un fer plal posé verbicale-
ment, et munie de rebords horizontaux; le rebord supé-
rieur est percé de trous dans lesquels passent les Liges ¢
des pistons. Une rondelle el un éerou vissé au has du
piston entrainent ce dernier quand la poutrelle descend.
Sous les poutrelles sont suspendus des conbre-poids réglés
de facon & équilibrer la pression minima du collodion
sous les pistons. Abandonné & l'action seule du collo-
dion, le systéme formé des pistons, de la poutrelle et
du contrepoids serait constamment ramené au haut de
sa course. L'effort nécessaire pour déplacer ce systéme
sera done toujours dirigeé de haul en bas, mais il ne dépassera
jamais la différence des pressions maxima el minima
employées en filature el agissant sous les pistong; cet effel
sera done réduil au minimum.
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Pour faire mouvoir les poutrelles d'un mouvement
uniforme, de bas en haut, el de haut en bas, avec des
vitesses différentes, on munit ces poutrelles, vers les deux
extrémités, de galets qui peuvent se déplacer dans des
chemins ménagés dans la joue d’'une poulie dont les che-
ming creux empruntent la forme d’arecs de spirales qui ont
des inclinaisons différentes et proportionnelles a la vitesse
verticale de translation dans chaque sens, la poulie tour-
nant d’un monvement uniformes:

A chaque bout de course 'un des pistons continue &
refouler le collodion pendant que l'autre est au point mort,
et que le robinet de distribution de ce dernier prend la
nouvelle position. .

Pour® produire la rotation de tous les robinets d'une
ménte série, on a ménagé sur la jante de la roue y trois’
rainures circulaires qui sont reliées entre elles par des
rainures obliques, et qui correspondent chacune & l'angle
de position occupé par la roue au moment on les robinets
doivent se mouvoir.

Des boutons ou index I courant dans ces rainures et pas-
sant de l'une & l'autre par les rainures obliques au moment
voulu, le mouvement latéral de l'index est transmis par un
jeu de bielles et par Vintermédiaire d'un axe vertical
portant deux plateaux E & deux régles F courant le long
de la machine au-dessus des robinets de distribution N.
L'axe fixe I dela bielle portant & son extrémité l'index est
installé sur un pont ou chaise reliant les deux rateliers r, rf
au-dessus de la poulie y. Les régles I portent des houtons
correspondant 4 des willetons ménagés dans les clefs
doubles G des. robinets de distribution el les font ainsi
Lourner tous 4 la fois.

L'arbre H de la poulie y porte une roue dentée K engre-
nant avec une vis sans fin, calée elle-méme sur un arbre

e couche qui s'étend d'un boul & Pautre de la machine,
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Cel arbre est réuni par engrenages ou courroie 4 'axe du
eylindre sur lequel roulent, les bobines, de fagon & ce que les
deux vitesses, d'étirage et d’afflux du collodion, solent, dang
un rapport constant correspondant au titrage demandé.

L.es robinets de distribution N sont & trois voies : ils
font un quart de tour & chaque boub de course, mettant
successivement leurs corps de pompe respectifs en commu-
nication avec la rampe de distribution et la rampe de
filature.

Au lien des roquets meloyus d’ordinaire en filature, on
se serl ici de tubes-bobines en aluminium ou en laiton
placés, pendant la filature, sur des axes métalliques qui
roulent dans les rainures des griffes. Des rebords saillants
donl 'un est porté pdl' I'axe, I'autre par le tube, sont
destinés A isoler la surface du tube de celle du eylindre
pendant les premiers tours de fil. Une fois les tubes-bobines
chargés de fil, on les met & sécher partiellement dans la
machine sur des crochets d (fig. 28), puis on les porte sur
le moulin & retordre Vaucanson.

Les broches du moulin sont spécialement construites
en vue du tube-bobine. Elles portent un manchon R sur
lequel on enfile le tube-bobine plein ¢ ; une enveloppe
mince en laiton ou en aluminium S tourne avec la broche
et garantit le fil contre le frottement de 'air et l'excés de
tension qui en résulte. Le guide-fil est placé immédiatement
aun-dessus de l'axe de rotation. Cette enveloppe est
percée en bas de trous formant ajutages intérieurs et
servant & évacuer le liquide alcoolique d’essorage dans
une rigole circulaire fixe X, d’ou il est amené aux appareils
de distillation pour récupérer I'aleool restant.

La disposition des trous en ajutages intérieurs a pour
fonction de retenir une couche minee du liquide contre la
paroi intérieure de l'enveloppe : cette couche liquide,.
d’épaissenr yariable, joue ici le role des anneaux compen-
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sabeurs dans certaines essoreuses, el qui consiste a ramener
automatiquement le centre de gravité du systéme sur l'axe
de rotation.

'

Appareillage pour ‘baignades et lavages. — On peul
distinguer dans les dispositifs de ce genre ceux annexés
aux bases, de filature et ceux propres aux traitements des
fils en bobines ou écheveaux. Ceux du premier groupe onl
en principe Pavantage d'une continuité évidemment propre
a I'obtention de gros rendements avee une faible main-
d’ceuvre. Toutelois ils sont de conduite plus délicate. Natu-
rellement, lorsqu'il s’agit de la baignade coagulante, le
systéme d'immersion est Ltoujours annexe de Pappareil
a filieres.

Dispositifs annexes des filiéres. — Les filieres sont le
plus souvent placées 4 'intérienr du bain coagulant, dont
les parois peuvent étre doubles et parcourunes d’un courant
de bain réfrigérant (Mertz). La disposition de ce dernier
différe selon les appareils. Le ba¢ peut étre vertical ow
horizontal (Cochius, B. F., 1903). Le constructeur de ce
dernier modéle remarque qu’il est facile de faire: subir
ainsi pendant autant de temps que l'on veut l'action
coagulante et que de plus le fil passe sur la bobine d’enrou-
lement sans flexion (fig. 30).

De Chardonnel avait observé linfluence exercée par le
courant du liquide sur la formation des fibres. « Il est &
remarquer que les fils naissants sont accompagnés, portés,
par les courants de 'eau entrainée. » Lehner fit breveter
un appareil (B.F. 221901) ou cette action conductrice
était encore augmentée en [aisant dérouler parallélement.
au fil artificiel et & la méme vitesse un fil de soie naturelle
ou de-coton.

Les bains coagulants sonl presque toujours en circula-
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tion constante; on peul. (Cochius) réunir par des leviers
les rohinets d’arrivée de la solution cellulosigque et du liquide
coagulant pour la- commande simultanée. Le lavage métho-
digue permefbtant la récupération  ultérieure des bains
plus concentrés est indiquée aussi par Chardonnet (G.A.

Fig. 30. — Scheéma Fig,‘Sn. — Schéma de I'ancien
de I'appareil Cochius, lavage Chardonnet.

7469, 1907). Dans son dispositif (fig. 31), le bain ne vient
au contact de la fibre que par U'intermédiaire d'un rouleau
. dont la rotation entraine une partie du liquide.

Denig (B. E. 341173, 1904) emploie pour la filature du
eollodion un appareil spéecial (fig. 32); le fil est formé dans
un tube contenant de I’eau chaude; immédiatement vapo-
risés, 'éther et 'alcool s'accumulent dans la partie supé-
rieure de la conduite d’arrivée, d’ou on les extrait; quant
au liquide, il recommence incessamment le méme circuit.
Van den Vosch (B. F. 373 887) fait agir le bain coagulant
sous forme de jels agissant sur les fils & la sortie des filiéres
et dirigés dans le méme sens.

E.-W. Friedrich (B.F. 457172) utilise également le
mouvement du liquide coagulant, Iarrivée a lieu dans
le bas d’un tube vertical, ot se forment aussi les fils: Vers
le haut du tube, la paroi de ce dernier est creusée de
rainures hélicoidales, qui provoquent le tourbillonnement

du bain . On congoit, que les fils soient également soumis:

a une lorsion, ¢'est le but de ’appareil (fig. 33).
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Enfin, on peut avoir besoin de soumettre le fil & 'action
d'une vapeur coagulante. Vittenet (B.F. 361568, 1905)
emploie dans ce but deux tubes concentriques dont la filiére
est coiffée. Chacun est fendu selon une génératrice, de sorte
qu'en tournant l'enveloppe extérieure; on puisse faire
coincider les deux fenétres et voir I'intérieur des prises de

Denis, Friedrich. Lumiére, Chardonuel.

B o 0
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Fig. 32 4 35. — Schémas des systémes de traitement du fil
4 au sortir de la filidre,

gaz permettant de relier le haut et le bas des tubes i la
canalisation d’anhydride sulfurenx, de telle sorte que le
courant de gaz soit inverse de la marche du fil.

Un dispositif analogue fut ensuite breyeté par Lumiére
(B. F, 382 718). A sa sortie de la filiére, la fibre passe dans
un tube portant intérieurement un tissu qui, se recourbant
en haut du tube, plonge dans une cuvette contenant de
Palcool (fig. 34). Le liquide pénétre par capillarité dans
intérieur du tube ot il s'évapore, et le fil est ainsi cons-
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tamment dans une atmosphére saturée de vapeurs aleoo-
liques : de Chardonnet avail employé dans un but analogue i

une éponge imbibée sur laquelle passaient les fils (fig. 35). “
Dans 'appareil Bemberg (E. P. 209 376), la gouttiére sur *

laquelle passe le fil en soie artificielle, est. pourvue d’un ou

Fig. 36. — Schéma du dispositif Bemberg.

plusieurs coudes et le liquide de traitement, fourni par un
récipient (fig. 36), tombe direclement sur le coude, de
maniére a4 s'écouler le long des deux branches et de la

'

Fig, 35. — Schéma du traitement des fils sur toiles sans fin,

goulbtiére qui comporte deux portions, la premiére portion
ayant, de préférence, une longueur double de celle de la
seconde. De la gouttiere le fil passe sur une bobine sur
laquelle il subit un traitement par le liquide coulant
a1s la premitre branche. En passanl sur le coude, les
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Fig. 38. — Avpareil Denis., izjixi\'alion-cumm.

~1
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filaments sont ouverts de facon & étre convenablement
exposés & laction du liguide.

Dans 'appareil de Vereinigte Glanstoft Fabriken (D.R.P.
1906) toutes les opérations de filature, coagulation, lavages,
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Fig. 3y, — P'lan de 'appareil Denis.

retordages, sont faites en moins d’une minute, et les lavages
sont méthodigues, le fil subissant l'action d'un réactif, de
plus en plus pur. A sa sortie du.bain coagulant, le fil est
recueilli sur une toile sans fin (fig. 37) inclinée de telle
sorte que le fil subisse dans toute sa longueur 'action du
liquide acide qui s’écoule du haut de la toile. Un dispositif
analogue, mais & toile sans fin plus longue, sert au layage
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a4 la suite duquel le fil est séché au contact d’un Ldm]wm
creux chauffé, puis finalement bobiné.

Pour le traitement des produits viscosés, on a fait
breveter (B.F. 377424, 1907) un appareil composé d'un
réservoir placé d’ordinaire en sous-sol contenant la solu-
tion cellulosique comprimée par pression d’air. Le fil est
formé dans un bain coagulant, il est ensuite conduit par
des roulettes-guides dans un bain acide, dans un bain
d’eau de lavage, puis d’eau savonneuse (des éponges frot-
teuses enlévent l'excés de liquide 4 la sortie de chaque
bac). Puis il fait plusiers fois le tour d’un tambour sécheur
de grand diamétre analogue & ceux des machines de pape-
terie, et s’enroule aprés séchage sur bobines ou dévidoirs.

La vitesse du fil est de 6o-80™ & la minute.

L’appareil Denis (B.G. 497 473) permeét le filage, le
lavage et le séchage continus et gimultanés. Le fil, au sortir
des filitres; v plonge dans un bain mobile de coagulation
dont le niveau est réglable par rapport & lorifice de sortie
des fils. Sorti du bain coagulant, le fil est accrochée a une
toile sans fin ou se font les arrosages de liquides divers,
jusque: décollage produit par une injection d’eau, suivi
de séchage et de bobinage (fig. 38 et 3g).

Traitement des soies en bobines ou écheveaux. — Le
dispositif en principe le plus simple est celui qu’on emploie

‘en blanchiment usuel.

Le récipient contenant les fils & soumettre aux divers
réactifs est relié par une canalisation ad hoe aux différents
réservoirs placés en sous-sol; une pompe assure la circu-
lation’ continue du liquide. Des soupapes permettent de
faire agir ainsi successivement sur les fils de collodion
coagulé : (a) de l'eau pour éliminer le mélange éther-
alcool; (b) une solution de dénitrage; (¢) un bain de blan-

CHAPLET 12
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chiment; (d) un bain acide, avec traitemenl & l'eau entre
chadque temps.

[appareil Foltzer s'applique surtout au lavage, on
peut. Femployer pour traiter par un liquide quelconque les

bobines chargées de soie. Il se compose d'une chaine sans
" fin disposée verticalement et portant des crochets dans
lesquels on fixe les bobines. Celles-ci sont constamment
arrosées par le liquide venant de baés en charge. On peuf,

- UETVRAIE S, WV SR

Fig. jo. — Roquelle Chardonnet.
A gauche, coupe longitudinale; & droite, coupe Iransyersale,

-retirer les bobines lavées & la descente et placer en méme
temps de nouvelles hobines & la montée. L’opération est
aingl continue, '

Il est nécessaire pour que le liquide agisse qu'il puisse

parfaitement, baigner les fils bobinés; on facilite I'impré-

gnation en se servant, de bobines cannelées dont la surface
est garnie d’ondulations (B.F. Van der Bosch. 1go7) ou
d’apres Douge (C. A. 5160) de rouleaux creusés de rainures
longitudinales. Courtaulds (E.P., 1g20) recoit les soies
artificielles sur des bobines garnies d'une couche de gaze
métallique pour permettre la facile pénétration des bains
divers. /

=4
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Pour le lavage rapide des soies bohinées, Poizat (B. F.
§27 270) se sert. de bobines creuses a U'intérieur desquelles
on peut injecter un liquide ne pouvant sortir qu'aprés
avoir traversé la masse des fils bobinés.

Les nouveaux appareils de Chardonnet pour le traite-
ment des fils sur bobines (B. F. 478 fo4) se composent de
dispositifs pour superpeser des bobines qui sont ensuite
soumises & un vif mouvement de rotation : dans ces con-
ditions, la force centrifuge oblige le liquide du bain ou
- plongent les bobines 4 passer & travers la masse des fils.
" Pour faciliter la pénétration, ces fils sont hobinés sur des
~ «roquelles » & pointes radiantes el grand espace wde cen-

tral (fig. 4o).

- La nouvelle roquelle comporte un noyau A perce
d'un trou central; dans ce noyau sonl implantées des
pointes rayonnantes b, b1, les unes droites, les autres courbes
qui servent a rebenir la masse de fil retordu enroulé sur la
roquelle, Dans le trou central est engagé 'axe B dont les
extrémités forment des tourillons destinés & tourner dam
les paliers du moulin Vaucanson.

Les pointes rayonnantes & forment un certain nombre
de couronnes perpendiculaires a 1'axe. Ges pointes, légére-
ment coniques, sont exécubtées en bois, ébonite, verre,
- métal émaillé ou toute autre matiére inattaquable par les
réactifs employés pour le traitement du fil; elles doivent
ébre aigués et a surface lisse de facon que le fil ne sy
- aceroche pas : leur longueur est telle que ces pointes
" dépassent de quelques millimétres seulement le plus grand
diametre d’enroulement du fil indiqué par d.

Les pointes b de 'une des couronnes sont recourbées de
préférence a I'extrémité, suivant une dérivée de dévelop-
pante de cercle, orientée perpendiculairement & l'axe B.
La courbure de 'extrémité de ces poinles est ainsi établie
~ de telle fagon que le fil, en se déroulant ultérieurement de
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la roquelle, frole les pointes recourbées, qui constituent
alors la couronne supérieure, lors de cette phase de déroule-
ment du fil sous un angle convenable pour que le glissement
du fil soit assuré. ; :

Ces pointes recourbées b de la couronne supérieure lors
du dévidage sont implantées & demeure dans le noyau A
de la roquelle; les poinfes bt constibuent I'autre couronne,
celle inférieure lors du dévidage; e les sont droites et im-
plantées & frottement doux dans ce noyau de la roquelle;
elles peuvent donc étre enlevées pour le dévidage pour ne
pas accrocher le fil lors de son dévidage.

Outre des pointes b, b, la roquelle porte des tringles f
qui sonl disposces le long de chaque rangée de pointes,
parallelement a 'axe et fixées & demeure par leurs extrémités
dans le noyau A de la roquelle. Ces tringles f dépassent
aux extrémités la masse du fil enroulé: leur saillie est
légerement inférieure au diamétre d'enroulement du fil
sur la roquelle. Ces Lringles f sont établies en wverre,
métal émaillé ou caoutchouté ou en toute autre matiere
mattaquable aux réactifs.

Le noyau A de la roquelle recoit & ses extrémités des '

flasques. circulaires E en métal, qui se vissent sur les
extrémiteés filetées de 'axe B. Ces disques présentent, d'une
part une rainure circulaire ¢, pour emboiter le noyau A,
et d'autre part des logements h pour recevoir des barrettes
longitudinales ¥ en hois ou autre matiére, qui n‘ont aucune
attache entre elles, mais qui forment par leur ensemble
une surface extérieure cylindrique capable de rouler sur le
cylindre D du moulin, pour recevoir la soie retordue ou
toute autre en filament. '

Quand une roquelle est complétement garnie de fil,
on enleve les disques-flasques (ou seulement I'un d’eux)
en les dévissant il ne reste & Vintérieur du fil enroulé que
les tringles f et les pointes b, b' qui soutiennent seules la




YV EREY SN

APPAREILLAGE ET INSTALLATION. 181

masse de fil traversée: les barrettes F se sont séparées,
n'étant plus retenues. On peut enléver, quand on le veul,
les pointes droites b, de sorte que la soie reste alors
suspendue anx pointes courbes b qui permettent un facile
dévidage ultérieur du fil (B.F. 478 fo4).

Les fils de soie artificielle au collodion ainsi suspendus
sur les roquelles qui ne les retiennent que par les couronnes
de pointes implantées radialement .dans leurs noyaux
peuvent subir trés avantageusement: les opérations de
dénitration, et toutes autres convenables, par des réactifs
“agissant 4 Lravers la masse des fils,

iLe meillenr moyen de faire pénélrer le u-m,uf sur tous
les fils repose sur l'utilisation de la force centrifuge, ainsi
qu'il va étre expliqué. On pourrait, 4 cet effet, monter les
roquelles radices, telles qu'elles viennent d'étre décrites,
sur les supports qui les isolenl dans une essoreuse a cir-
culation de liquide, analogue & celles qui servent pour le
lavage de certains produits chimiques, pour la nitration
des cotons, ete, Mais il est préférable de faire tourner les
roquelles sur elles-mémes au sein des réactifs dans un appa-
reil satisfaisant aux conditions suivantes :

dans la cireulation de ce liquide & travers cette roquelle
doit correspondre aussi exactement que possible & la
quantité de sole enroulée sur cette roquelle.

20 Les pointes qui supportent le fil enroulé sur la roquelle
ne doivent, en aucun cas, pouvoir toucher ni les parois de
la cuve ni les roquelles voisines.

3° Le remplissage et la vidange des cuves dans lesquelles
a lieu la réaction du liquide doivent se faire rapidement.

40 La température doit étre maintenue au degré voulu
pendant toul le temps des opérations, les bains ne subissent
aucune modification,

10 Pour chaque roquelle, la portion du liquide intéressé -
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La machine, qui satisfait & ces conditions, se compose
d'une longue caisse étanche G (fig. f1 4 43) en bois, métal ou
maconnerie, comportant le long de chacun de ses grands
colés une série de compartiments verticaux cylindriques I,
de seclion circulaire, ou polygonale, telle que Iespace
oceupe par chaque roquelle dans ce compartiment corres-
pond au volume du réactil, nécessaire et suffisant pour le
traitement du fil que porte la roquelle.

Au-dessus de chaque compartiment vertical est disposée
une poulie verticale 1 qui regoit un mouvement de rota-
tion rapide, lequel est transmis 4 une tige J suspendue
ladite poulie I par une clavette ou autre attache mobile.
Cette tige J qui ne comporte ni pivol, ni guide inférieur,
supporte ainsi un certain nombre de roquelles chargées de
fil & traiter.

Des plateaux i sont vissés sur les extrémités de la tige J

dans le but de serrer les roquelles sur cette tige verticale;
“on peut également ajouter un plateau semblable it au
milieu de la hauteur. Ces plateaux vissés i, it ont un dia-
métre un peu plus grand que celui des pointes b, b' des
roquelles pour empécher toul contact des pointes avee les
parois de la cuve. D'ailleurs, 'ensemble d'une tige J aVec
les roquelles enfilées sur elle se centre de Ipi-méme par son
mouvement de rotation.

Dans les coupes ei-contre (fig. 41 et 42) on a supposé qu'un
- des compartiments est garni de roquelles que mel en mou-

vement le systéme mécanique et que, de D'autre cote,
lé systéme mécanique est relevé, par exemple pour rempla-
placer les roquelles qui viennent de subirune opération de
dénitrage par de nouvelles chargées de fil a traiter.

Le milien de la cuve esl mnpll d’eau chauflée pmn'
maintenir la température convenable.

Toutes les poulies verlicales I, disposées sur les tiges J
de suspension el de rotation des voquelles sonb actionnées,
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par lintermédiaive de courroies ou cordons distinets j,
par un arbre K disposé & la partie supérieure de la machine,
qui s'étend dans toute la longueur de cette machine, et
qui recoit le mouvement d'une poulie de commande.

Chacune des poulies verticales est montée dans un
cadre N, mobile & charni¢res en /; on peut donc relever ce
cadre pour aborder un compartiment garni de roquelles,
retirer une charge de roquelles, et la remplacer par une
autre, aprés quoi la poulie I occupe une position abaissée,
mais est verticale, son axe se trouvant dans le prolon-
gement de la tige J. On relie la tige chargée de roquelles
4 Vextrémité inférieure de cet arbre de la poulie I par une
clavette ou autre organe. Une agrafe ou erochet m permet
de bien assujettir ou retenir en place le support mobile N.
Lorsque ce support est bien en place, le cordon de transmis-
sion j a la tension convenable pour assurer la rotation de
la poulie et des roquelles qui y sont reliées, et une nouvelle
opération de rotation de la nouvelle charge de roquelles
peut commencer immeédiatement,

Les cloisons n qui séparent les compartiments H ne
descendent pas jusqu’au fond de la cuve (fig. 41); elles lais-
gent libre en bas un canal dont le fond est incliné pour
permettre I'écoulement des réactifs liquides employés dans
appareil; un robinet de vidange disposé au point bas du
canal inférieur permet la vidange dudit appareil. On intro-
duit le liquide par la partie supérienre des compartiments.
Chaque compartiment peut étre muni d'un couvercle
pour garantir les ouvriers contre les vapeurs émises: par les
réactifs.

Le traitement de roquelles de fil dans cet dp]JalEl] a
lieu de la maniére suivante : lorsque les séries de roquelles.
enfilées sur des tiges J el serrées par les plateaux i vissés
aux extrémités de ces tiges sont introduites dans les com-
partiments de la cuve, que ces tiges sont fixées el sus-

e



APPAREILLAGE ET: INSTALLATION, 185

pendues aux poulies I, on introduit dans les comparti-
ments les réactifs. convenables pour effectuer I'opération,
par exemple pour dénitrer les fils de collodion, les blanchir,
éventuellement les. teindre. On fait tourner toutes ces
roquelles  simultanément, en mettant en mouvement -
I'arbre supérieur horizontal. Quand cette opération est
terminée, on fait couler les réactifs par le robinet p,
el on introduit de 'eau dans la cuve pour laver les fils,
les roquelles continuant a tourner avec leurs axes verti-
caux, On vide ensuite l'eau de lavage, el on continue la
rotation des roquelles pour essorer par la force centrifuge
les fils qu’elles supportent. :

Quand cel essorage est termingé, on arréte la rotation de
I'arbre K, on retire de lappareil les roquelles encore
humides, et celles-ci sont mises 4 sécher dans un courant,
d'air tiede, puis on les porte au bobinoir,

Dans le traitement qui précéde, les roquelles avaient
conserve les pointes courbes b et les pointes droites
mobiles b1, Lorsque les roquelles sont sorties de l'appareil,
humides, mais essorées, on enléve les pointes mobiles
droites bt et il ne reste sur chaque roquelle que la couronne
des pointes courbes fixes b. Les roquelles sont placées
debout sur le hobinoir, coiff¢ges d'une capelette ¢, dont le
rebord arrive juste au niveau des pointes courbes b.

Les roquelles sont alors vidées « & la défilee », clest-
d-dire en tirant le fil par en dessus, sensiblement suivant
'axe de la roquelle. De cette maniére, le fil en quittant la
roquelle ne peut jamais s’acerocher aux pointes’ courbes b
qui sont inclinées dans le sens convenable; ces pointes
n'ont d'ailleurs, & ce moment, d’autre fonetion que d’empé-
cher la masse de f{il de glisser ¢n bas de la roquelle.

La machine qui vient d'étre décrite peut servir & Leindre

des fils sur roquelles.
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On peut aussi la disposer de lagon & teindre par pelits
lots, en opérant alors séparément dans chacun des compar-
timents. Dans ce cas, ces compartiments sonl isolés les uns
des autres; ils ne communiquent pas entre eux par le bas,
comme il a été montré précédemment, et chaque compar-
timent posséde son propre robinet d’évacuation.

Pour assurer, dans ces conditions, 'homogénéité du
bain dans toute la hauteur de chaque compartiment, et
réaliser ainsi une égalité de teinture sur toutes les roquelles
que renferme un compartiment, on produit la eirculation
du liquide colorant & travers les fils des roquelles, non
seulement par la foree centrifuge comme il a été expliqué
ci-dessus, mais encore par un déplacement vertical. A
cet effet, on dispose chaque compartiment avee un tube
pour la circulation verticale du liquide; ce tuyau débouche
dans le haut et dans le bas du compartiment et est plongé
dans le bain-marie central de la caisse G. Pour que les
disques montés sur la tige centrale J ne soient pas un
obstacle & la eirculation du liquide A 'intérienr du compar-
timent et, pour qu'au conbraire ils provequent, et activenl

la circulation du liquide, on remplace ces disques pleins
~ par des moulinets 4 ailettes fixés sur l'axe vertical des
roquelles et tournant avec lui.

Si P'on vouldit utiliser Pappareil pour teindre uniformé-
ment dans plusieurs compartiments, il suffirait de mettre
ces compartiments en communication par des tubes laté-
raux et de faire circuler le liquide colorant successivement,
& travers tous ces compartiments. '

"
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CHAPITRE VIIIL
BLANCHIMENT, TEINTURE, APPRET.

- Blanchiment. — Le traitement décolorant des soies
artificielles, qui sont d’ailleurs naturellement forl peu
colorées, n'offre aucune diflicullé spéciale el peut étre fait
par une des méthodes en usage pour les cotonnades. On en
trouvera la deseription dans notre Ouvrage consacré au
blanchiment, (1). :

Aussi reproduisons-nous seulement ici quelques procédés
plus particulitrement propres au trailement des soies
artificielles. .

5. W. Pettit (U.S.P. 805456) traite les fils & blanchir
d’abord par une solution & 5 pour 1oo de sulforicinate ou
d’huile sulfonée (40°C.). On lave, puis on traite par un
hain de chlorure décolorant & 49,5-20 chllommétriqlm
auquel on ajoute un peu d’acide, ce qui évidemment aug-
mente le pouvoir décolorant, mais peut étre dangereux.
On peut également employer une solution de chlorure de
sodium électrolysée ayant méme teneur en chlorure actif. .

Voici quelles sont, d'aprés M. Donge, les conditions a
suivre rigoureusement pour le blanchiment des soies &

hase de nitrocellulose :
Quantités de soie a blanchir.
Composition du bain. — e =

(par kg. de soie). [ a 2% 10415k eny.30%. env, 50,
Chlorure de chaux. .. ... B0k Go% jof 208
Cristaux de soude..,.... 358 90-05E 128 108

(1) Blanchiment, 2* édition, in-80 (Paris, 1926).
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Il importe de n'ajouter aucun autre produil au bain
décolorant. La soie blanchie est rincée ensuite 4 deux eaux
liédes, puis traitée par un bain d’acide chlorhydrique
(22 H Cl par litre d’eau). On lave une derniére fois i
deux eaux, on essore, on teint et Pon fait sécher,

Pour éviter de laisser dans’les fihres des traces de chaux,
ce qui a des inconvénients lorsqu’on veubt préparer cer-
taines soies artificielles, Bloch (B.F. 447 068) préconise
I'emploi de bains décolorants préparés avec :

Chlornre desiehax, iy h e g s 308
s T e e R e S 184
Sulfate de magnésium. ............\... ghe
R T Lt o G R e ety s R S S Rt Goo'

Notons enfin le procédé Bureau, ot action de composés
peroxygénés compléete action des hypochlorites. On trempe
la soie pendant 4 heures dans une liqueur d’hypochlo-
rite de soude a4 39 ou (°B., el maintenue & une tempéra-
ture d’environ 300 (i, On fait égoutter la soie et I'on recom-
mence la méme opération dans une solution de perhorate
de soude & 4{gy. Aprés un lavage complel, on trempe la
soie dans une solution de blankit & 13, puis dans de I'acide
oxalique & 45 finalement on lave et on seche.

Dans quelques usines, on blanchit avee les solutions de
permanganate. Les doses employées pour une dizaine de
kilogrammes d'écheveaux sont :

Permanganate de potasse ou de soude.  3oo*#
Alcide sul farique & 662 0 on i ity 1000¢
L soo!
Baps. SN, PR 900

On manceuvré les matteaux dans ce bain pendant une
demi-heure environ, aprés quoi les fils, recouverts d’oxyde
de manganése sont devenus brun fonceé. On les décolore
dans un bain préparé avec :
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Brsilfte deianider s o s e s 3
AC et Fr eyt e s 5%
B et A A PP S 1000

En raison des émanations sulfureuses que produit le
bain, on doit placer la barque sous une hotte bien ventilée.
La soie, dans le bain sulfité, se décolore trés vite; sitét que
tout le brun est dissous, on procéde au ringage. Il est' &
noter que le blanchiment au permanganate exerce une
sorte de mordangage sur les fibres, qui se teignent des lors
mieux avec certains colorants.

Teinture. — A l'origine, pour obtenir des fils teints,
on colorait la masse du collodion avec lequel on les obte-
nait; outre que le procédé exigeait la mise en ceuvre d'une
variété de collodions différents, on concoit qu'une telle
méthode rendait impossible un ¢échantillonnage soigné,
surtout avec les exigences de la clientéle des teinturiers
en soie. De plus, il fallait employer uniquement des matiéres
colorantes capables de résister aux bains acides de déni-
trage, de lavage, etc. Enfin, il était impossible d'avoir des
teintes pures, les soies artificielles, si bien épurée que soit
la cellulose mére, n'étant jamais parfaitement blanches.
Aussi maintenant les soies artificielles sont-elles toujours
teintes aprés fabrication : elles résistent d’ailleurs assez
bien.aux bains chauds, ce qui n’était pas le cas primitive-
ment. Selon leur mode de fabrication les soies artificielles
se comportent differemment vis-i-yis des matiéres colo-
rantes. Les soies arlificielles de nilro-cellulose, contenant
des groupes nitrés ou de 'azote, se comportent & I'égard des
colorants tirant sur fibres animales de fagon analogue 4
ces fibres : elles se teignent directement. Mais, en raison’
de leur structure, elles se comportent de la méme facon
i l'égard des colorants substantifs pour coton, On peut
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dire en quelque sorte que ces soies se teignent en général.

sans mordancage préalable avee toutes les matiéres colo-
rantes artificielles.

La sole cupro-ammoniacale se rapproche plus au poinb
de vue chimique de la composition des fibres cellulosiques.
Elle se teint trés facilement avee les colorants directs
pour coton. Mais il faut fixer les colorants basiques par un
mordancage préalable (tannin et antimoine). Les propriétés
sont en tous points analogues i celles du coton mercerisé.

La soie wviscose, mnlgrt't— sa  composition cellulosique
se teint Lrés facilement eb sans mordancage avec les cou-
leurs basiques, et l'affinité pour les colorants substantifs
est telle qu'il esf souvent trés difficile d’obtenir des nuances
bien unies,

Les soies a l'acélale de cellulose ne se teignent pas dans
les solutions aqueuses de colorants, les fibres ne se laissant
pas imprégner. On a fort heureusement perfectionné les
méthodes de teinture, en sorte qu'elle ne présente plus
maintenant de difficulté, Nous étudierons & part ces
méthodes, qui different de celles employées avee boutes les
aubres soies artificielles.

Teinture avec les colorants basiques et sulfurés. — Ils
sont moins usités; néanmoins on emploie les uns pour
cerfaines Leintes que l'on ne pourraib obtenir avec les
couleurs diamines, les autres pour leur solidité.

Pour la teinture avec des colorants basiques, la matiére,
de méme que le coton, a besoin d’étre mordancée préalable-
menk avec du tannin et du tartre émétique. Pour cela on
la traite pendant 2-3 heures dans un bain chauffé & 500'C.
environ, contenant suivant lintensité de la nuance,
-5 pour roo de tannin et 1 pour 100 d’acide chlorhydrique.

On léve ensuite la marchandise, on essore ou on exprime
]ﬁtwu-nmni el on fixe & froid pendant.ao minutes dans un
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bain nouveau contenant 1-2,5 pour 100 de sel d’antimoine
et l'on rince,

Les soies de eollodion n'ont besoin d’étre mordancées
que pour la production de teintes solides a 1'eau, au lavage
el & la lumiére; sinon on les teint directement comuie les
soies mordancées. Le bain de teinture, froid, est garni avec
- 5-10 pour oo d'acide acétique, on donne quelques lisses
dans ce bain 4 la matiére mordancée, puis on ajoute la
l. solution de colorant en plusieurs fois & travers un tamis
i et finalement on chauffe & 50-60° C..
{

1

: Dans la teinture, & P'aide des colorants au soufre, on
emploie de préférence des batons coudés permettant

. limmersion compléte des écheveaux. Le bain doit avoir
t: un volume correspondant & environ 3o fois le poids de la
; - matiére & teindre. Outre le colorant nécessaire, on y ajoule
I deux fois autant de sulfure de sodium eristallisé que de
i colorant, puis, en pour cenl du poids de la soie

f Carbonate de soude anhydre .. ....... S i

j Savon (si possible du genre monopol)...... 2

| Sulfate e soude anhydre (selon l'intensité de

i FA A L R e L e ot e H-10

On entre & 500 C., maneeuvre trois quarts d’heure, donne
\ 2-3 lisses, exprime eb rince immédiatement aprés & l'eau
iL froide. 3
! ;
i Teinture avee les colorants substantifs, — Ce sont les
f plus employés, ils teignent directement et, par simple
I immersion, toutes les espéces de soie. On Leint sur des
L- barques ordinaires les écheveaux préalablement mouillés
© dans de ean 4 50-60° C. On essore, puis séche 4 une tem-
pérature modérée. L'addition au bain de teinture de
graisses sulfonées analogues au produil commercial dit
«savon monopole » exerce une action favorable : elle facilite
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I'unisson et donne & la sote ou toucher plus doux. Le volume
du bain correspond généralement a 3o fois le poids de la
matiere pour couleurs, et 20-25 fois pour nuances tres
foncées el noirs. Leur composition est fixée ainsi par les

¢tablissements Casella :
Pour 100 de

Carbonate (raisse
de soude soluble Sulfate
caleiné (savon de soude
Produits employés (sel Solvay ). monopol). anhydre.
I. Pour teintles claires..... 1 £ »
2. Nuances claires et moyennes. 1 e j—10
3. Nuances foncées et noires. . 1 2 15—20

Mode opératoire. — 1, Teindre pendant une demi-heure a 30° G. —
2, Entrer 4 3o C,, chauffer lentement i 50°C., teindre une demi-heure
environ a cette températurve. — J. Entrer & d0° C., chauller lentement
a Go* C. et teindre une demi-heure & trois quarts d’ heunc Pour les
noirs, on peut entrer a 6o C.

Les bains de teinture ne s’épuisent pas complétement,
surbout pour les teintes foneées. Aussi a-t-on avantage
les conserver pour les faire resservir. Dans ce cas, il ne faut
plus, sur vieux bain, pour couleurs que les trois’quarts
et pour noir que les deux tiers environ des quantités de
colorant employées en premier lieu, el un quart seulement
des quantités primitives: de garbonate de soude, savon
« monopole » et sulfate de soude,

8'il v a lieu de remonter avec des colorants basiques, cela
se fait, comme d'ordinaire, en bain nouveau froid, con-
tenant une bonne addition *d’acide acétique. Quant au
diazotage et au développement des Lteinles, cela se fait
exactement comme pour le coton.

On trouvera dang les publications Lrés bien faites des
firmes de couleurs synthétiques, les listes de matiéres colo-
antes «convenant particulicrement pour la teinture des

i |
o
: |
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soies artificielles, ainsi que la marche & suivre et méme des
¢ehantillons des teintes obtenues,

Teinture en noir. — Nous cmpninttms 4 la monogra-,
phie de Beltzer sur la teinture des soies artificielles le résumé
de procédé de teinture en noir d'aniline qu'il déerit de fagon
trés détaillée. Les écheveaux de soie sont disposés par
paquets de 2-3%¢ dans des sachets en tissu de soie naturelle.
On les dépose dans le panier amgvible d'une essoreuse
spéciale que l'on immerge doucement dans une cuve en
bois contenant le haind’aniline composé de :

Pour obtenir une teinte

2 . noir blen noir bleu
ardoise. plus roux. noir bronze.
1 1 1
AT e AR R i 25 (i
A Acide chlorhydrique 4 20°B. 6 6.6 7
5 Acide acétijque...... e I 1 1
Glycenine Tersadl SRR 5 1 2
kg * kg ke
[ Chlorate de soude......... 2,500 3 3,900
Sel ammoniac...c.o.oio. . 905 3 3,500
B. { Sulfate de cuivre. . ... i 0.5 0.5 0.700
' | Vanadate d'ammaniaque. .. o0.005 0,00) n,m-)ti

Formiate d’alumine a4 20° B. 5 |

2 0,750
Chaque bain est amen¢ & jo litres avee de 'eau douce,
puis on mélange. Aprés une demi-heure d’immersion, on
enleve le panier, le laisse égoutter, puis essore; on ouvre
les paquets et étale la sole sur des planches placées dans
la chambre d’oxydation. On chauffe d’abord & 4o° C., puis
4 359C., puis & 300 C. en remuant de temps & autre les
fils qui noircissenlipeu & peu. Aprés ro-12 heures, I'opé-
ration est terminée. On remel alors les échevenux en
sachets el les traite une demi-heure dans un bain bichro-’

CHAPLET 19

\
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maté (5%¢ de bichromate de soude ou de potasse dans |
100 litres d’eau), on essore et séche, si possible & 'état |
tendu. Les soies ainsi traitées perdent un pen d’élasticité, ’]
-mais la ténacité n'est pas sensiblement modifiée. A

Teinture des soies acétylées. — On peut diviser les pro-
cédés de teinture des soies acétylées en deux catégories :
mélhodes par simple pénélration, méthodes par déacélyla-
lion. Dans le second cas, on passe les soies devant teinture
dans un bain de soude : par exemple, une lessive & 10 p. 100
NaOH agissant & 759C. qui désacébyle la couche exté-
rieure seulement. Dans le second cas, on ajoute aux bains
des solvants qui pénétrent la matiére des fibres, ou Ion
choisit tout simplement des colorants ayant de 'affinité
pour lacétocellulose. :

Depuis la mise sur le marché en grandes quantités des
soles acétylées, les producteurs de matidres colorantes
ont ‘créé des pigments spéciaux permebtant la teinture
directe, ou apres diazotage et copulation. Les séries
ionamines des fabricants anglais (B.D.C.y — azonines, des
producteurs allemands (Cassella) — et acélonines fabriquées
chez nous (G, N.) comportent une riche gamme de couleurs.
Toutefois, pour la commodité de mise en ceuvre, il nous
semble préférable d'employer les colorants basiques usuels
aprés avoir fait subir aux soies un traitement & I'acétonol
(Kuhlman).

Pour obvier aux difficultés de pénétration des bains
de teinture dans la substance des soies acétylées, on a
préconisé 'addition & ces bains d’alcool, d'acétone ou d’acide
acétique (D.R.P. Agfa 193135) ou d'acétine (D.R.P.
Donnersmark 228 867).

Selon Clavel (B. 5. 194 840) pour les soies & base d’acéto-
cellulose, le noir d’aniline; & cause de ses groupes actifs,
“peut étre fixé directement dans la fibre ou en suspension,
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mais il est préférable d'imprégner la fibre avee du chlor-
hydrate d'aniline et de développer. Cependant, il arrive
quelquefois des altérations de la fibre et tous les teintu-
riers ne sont pas équipés pour la teinture en noir. C'est
pourquoi on doit préférer la base du noir diphényle (para-
amino-diphénylamine).

Voici quelles mixtures on emploie pour teindre de
la sorte :

Bain [ (préparé a chaud).

Base de noir diphényle..........,.. 2008
Acide lactique & 50 pour 100........ 250
Acide acétique a 50 pour 100 ....... 550
Ban ol ity nes aee e RS P Pae PeT 12507
Bain II,

Chlorure d’aluminium a 30°B. ..... 1258
Chlorure de chrome 4 30" B. ....... 12.5F
Chlorure de cuivre a2 40°B......... 20F
‘Chloyate da:soude v . Soaedsie 15g%
Eau (. s. pour avoir.......... i 12507

Pour avoir un bain de teinture suffisant 4 teindre un kilo-
gramme de soie, on mélange :

| T E ol AP A S e PR AT 25000
Rain-L oo, ) 7oo
? D e T rir A S L Sia6!

La teinture se fait & froid. On manceuvre 2 4 3 minutes
el laisse tremper une demi-heure. Ensuite on lisse et tord.
L'oxydation ou développement s'effectue dans une
chambre séche & 800 (., en manceuvrant les marchandises
sur cheville une ou deux fois pendant une heure. Les
marchandises sont ensuite lavées deux fois, savonnées &
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50-609, rinceées avec deux eaux douces, puis une eau dure
el acide.

On peut encore opérer avec une solution composée de
200 base noir diphényle, 500" d'acide acétique 8o p. 100,
500™ d'eau. Pour 1%¢ d'actétate cellulose on prend la moitié
de cette solution, on dilue avee 20 litres d’eau et I'on ajoute
2 litres de ligueur de débouillissage. On chauffe ce bain
4 500 et 'on manceuvre pendant 1 heure. On ajoute alors
508 d'acétate de soude et on laisse 1 heure & 60°. On rince
légerement et on développe dans un deuxiéme bain. Celui-
ci consiste en roof de persulfate d’ammonium (NH*) 3208
et 20 litres d'eau. On oxyde une heure a4 50°C., lave et
savonne a 509 C., on rince avec de 'eau douce, puis de I'eau
dure et I'on avive.

On peut aussi développer dans le bain épuisé en ajoutant

avec précaution des oxydants tels que hypochlorite,

chlorure de chaux, persulfate ou perborate. Par exemple, a
un bain de 2o litres épuise, on ajoute 258 de perborate.
On manceuvre a 500 (. pendant 20 minutes. Puis on remet
25€ de perborate el travaille 20 minutes, enfin I'on ajoute
encore 50% de perborate et on manceuvre 20 minutes. On
lave bien, savonne & 459 C., rince avec de l'eau douce, puis
de 'eau dure et I'on avive. %

Appréts. — On n'appréte guere de facon usuelle les soies
artificielles dont le brillant et la souplesse n'ont pas
besoin d’étre améliorés. On ne les charge pas non plus
comme on fait pour les soies naturelles, le produit synthé-
tique étant déja par lui-méme plutdt trop « lourd » pour
donner limpression de la belle soie. Mais lapprét en
soierié artificielle a pourtant une grande importance : on
a cherché, en apprétant convenablement la fibre, & lui
donner la résistance dont elle manque souvent & I'étab
mouillé.
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Si I'on observe au microscope des fils de soie artificielle
secs el mouillés, on observe que, dans le second cas, la
fibre est gonflée jusqu'au double du diamétre primitif.
Pour empécher cette absorption, on a proposé d'empri-
sonner le fil par une pellicule imperméable (B. F. Germain,
260 396) produite en le faisant passer dans une solution
de celluloid.

Mais des résultats supérieurs ont ébé obtenus par Escha-
lier qui imperméabilise la substance méme du fil par 'action
de la formaldéhyde. Ses procédés sont appliqués industriel-
lement sous le nom de slénosage aux soies de viscose,
mais ils peuvent I'étre & toutes les soies cellulosiques ou
albuminoides (B. F. 374 724).

L’action des aldéhydes en général, 1__1"1ais plus spéciale-
ment de la formaldéhyde, peut avoir lieu : (a) en présence
d’acide ou de sels acides; (b) en présence d'agents des-
hydratants; (¢) en présence simultanée de déshydratants
en milien acide; (d) (C.A. 8r22) en présence dun sel
neutre ou acide ou d'un oxydant, avec ou non présence
de déshydratant. On peut opérer 4 chaud ou & froid, en
milieu liquide ou gazeux. Il n'y a pas formation de composé,
mais une sorte de polymérisation (le poids ne changeant
pas). Action ingénieusement rapprochée par Beltzer des
phénomenes de formation naturelle de la cellulose : « L’acide
carbonique atmosphérique produirait de la formaldéhyde
avec mise en liberté¢ d'oxygene (CO* H:= HCOH + 02).
Cette formaldéhyde serait le premier élément de consti-
tution des hydrates de carbone dans la végétation. Elle
serait, ensuite I'agent de condensation donnant naissance
aux celluloses et pruv.uquanl; leur maturation. On retrouye
en effet de la formaldéhyde dans les diverses phases de la
veégétation. »

Eschalier donne de: nombreux exemples d’application
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de son proceédeé; nous en reproduisons deux choisis parmi |
les plus caractéristiques :

1. On imprégne les fils ou Lissus avee le bain suivant :

Formol & 40 pour 100......... 20 parties :
Acide lactique a 8o pour 100.. 5  »
Alun de potasse, ...... .00 LYSER
A e e e e i 05 »

On essore de fagon & conserver dans la soie viscose un
poids de bain égal au poids de la matiere séche. On laisse
quelque temps en contact et on séche 4 'étuve a 609 C.,
en présence d'acide sulfurique & 65°B. servant d’agent de ¢
dessiceation. Au bout d’environ 5 heures, la dessiceation est
compléte, on lave les soies, on les savonne, on les rince et
on les passe en solution lactigue faible pour leur donner le
toucher de la soie naturelle; on séche finalement.

II. On soumel la soie & Paction d'une solution acéto-
nique de formol, légérement acidifice, en vase clos de pré-
fétence, et & la Lempérature de 6o°C. environ. Le bain
se compose de ; '

Acétone pure bouillant & 56°58°C.. 1008
Formol & fo pour 100..........00... 5E
B ardeselinTigue S et i S 0f,03 a of,0)

Aprés 5 heures environ d'action, ou plus suivant les
cas, on essore la soie, on lave, on savonne, on rince et 'on
fait sécher.

‘Généralement, la soie viscose ainsi sténosée gagne plus
du double dans sa résistance & I'état mouillé,
~ On peut juger de 'amélioration apportée par le sténo-
sage au vu des chiffres suivants, qui résultent d’essais
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dynamométriques officiels de la condition des soies de
Lyon (moyennes de plusieurs essais),

Elasticitd pour 100, Ténacité en grammes.

———— - . "l —— e
Finesse .+ Soie Soie Soie Soie
Origine. (deniers). séche. mouillée. séche. mouillée,
Chardonnet. . . go 9,8 740 1i4 39,6
Giyeb.. cuiiiais 120 14.4 0.2 130,5 39,5
NISeOSe 7 s 130 10,2 12,6 146 3R
Sténose....... FR0% et os 9,6 208 140

Dans le procédé Bouillier (D.R.P. 161262), les fils
non dénitrés subissent I'action d'un bain & base d’acides
formique, acétique, azotique qui ouvrirait (?) les fils sans
les dissoudre, ce qui permettrait de leur faire absorber des
sels convenables pour rendre la soie phosphorescenie.

Ch. Bardy (B.F. 313 464), pour rendre les soies arti-
ficielles plus solides & I'état mouillé, les pareheminait par
passage en acide sulfurique, comme on le fait pour parche-
miner le papier, ¢’est-i-dire par courte haighade suivie de
lavages & l'eau légérement alcalinisée, avec de l'ammo-
niaque. Autres procédés d’apprét «renforgant » qui n’eurent
pas plus de succés que les précédents : un brevet Chardon-
net mentionnant emploi d’essence de lérébenthine qui, au
moment de la formation des fibres dénitrifierait et polymé-
riserait & la fois la cellulose. Les fibres ainsi traitées étant
plus solides & 'eau. La Société de Tubize ajoute au collo-
dion des |huiles essenlielles (B.F. 361690). Friedrich
(D. R.P., 1905) déshydrate 1'hydrocellulose par des gaz
ou vapeurs agissank a4 haute température (limitée naturelle-
ment par la température de décomposition dela cellulose).
On fait, par exemple, agir de l'alcool absolu & 1oo-1500 C.
sous pression jusqu'a ce que la condensation de la vapeur
ayant agi donne un liquide absolument privé d’eau. La
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Lénacité des fils ainsi traités n'est diminuée que de moitie
dans le cas de la soie mouillée.

Quelques genres d’apprét ont pour but de donner aux
soies artificielles plus de qouplesse ou plus de glissant.
Citons le procédé Pereyron (B.F. 556 301) : pour remplacer,
le grés de la soie naturelle, qui facilite le travail du fil,
on applique sur les fils a traiter de 'huile de vaseline diluée
ou non par deg solvants organiques, par vaporisage el non
par trempage, Cette vaporisation peut étre faite de facon
appropriée, par exemple, en se servant d'une chambre
étanche on sont placés les fils & traiter et ou arrive, sous
forme de brouillard, I'huile pure ou diluée ét projetée par
un vaporisateur.

Les soies étalées s'imprégnent d'une qudnt.lté plus ou
moins grande du produit pulvérisé, selon 1a concentration
et la durée de I'opération; le vaporisage permet un dépot
régulier de I'huile. Cet apprét [acilite le dévidage el le
tissage, de sorte que l'on peut donner une plus grande
vitesse aux métiers de Lissage et de bonneterie.

Hibner (E.P., 1916) appréte les soies artificielles en
les savonnant d’abord, puis en les plongeant pendant
5 minutes dans un bain de glycérine ou de glucose (1 p. 100
d’ean) légerement acidulé par P'acide acétique. En séchant
4 basse température apres essorage, on aurait un produit
particuliérement souple,
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Analyse qualitative des différentes soies. — .D’apres
Batz, on peut distinguer la soie nitroceltulosée de la soie
naturelle par plusieurs réaclions caractéristiques : (a) la
soie artificielle se dissout dans la potasse chaude en jaune,
tandis que la soie naturelle s’y dissout sans coloration;
(b) la soie artificielle brile rapidement sans laisser beaucoup
de cendres, la soie naturelle charbonne; (¢) la soie Char-
donnet humectée d'acide sulfurique donne avee la brucine
la coloration rouge et, avec la diphénylamine, la colora-
tion bleue provenant de traces d’acide nitrique restant dans
la fibre; (d) la soie naturelle se dissout dans une solution
de 108 de sulfate de cuivre, 5¢ de glycérine dans roo™ d’eau,
4 laquelle on ajoute suffisamment de potasse pour redis-
soudre le précipité formé; la soie artificielle n'est pas
soluble dans ce mélange. Ce dernier réactil peut étre
utilisé pour la séparation quantitative.

Chauffées 4 200°C. au bain d’acide sulfurique, toules
les soies artificielles se carbonisent et tombent en poussiere,
tandis que la soie naturelle n’est pas sensiblement attaquée:
elles se dissolvent dans l'oxyde de cuivre ammoniacal;
soumises a4 action de l'acide sulfurique concentré, elles
gonflent considérablement et se dissolvent bientot (comme
d’ailleurs la soie naturelle). Une solution d’iode colore en
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brun les soies artificielles et en jaune la soie naturelle;
cette derniére acquiert une coloration brune sous I'influence
de I'iode et de I'acide sulfurique, tandis que les soies arti-
ficielles (soies gélatinées exceptées) se colorent en blen
ou en violet, ce qui est assez naturel puisqu’elles sont cons-
tituées par de la cellulose presque pure. Une solution
saturée de chlorure de zinc dissout la soie véritable & 1oo-
110, 4 120 la soie artificielle, vers 140 la soie Tussah.

Thiele a recommandé (Farber Zeilung, 19o7) I'examen
aun microscope des fibres seéches et mouillées; tand is que sous
Pinfluence de leau, le diamétre des soies de collodion
s'accroit de 36-44 po_ur- 100; laugmentation est de 45
pour 1oo pour les soies de viscose et 4o pour oo pour
celles de cellulose dissoute. Outre que ces différences sont
peu appréciables, elles sont, modifiées du tout au tout
dans le cas de soies slénosées par exemple.

La fagon dont les diverses soies artificielles se comportent
au slénosage, ¢'est-d-dire 4 laction de la formaldéhyde,
el aux lessives caustiques, permet, assure Beltzer, de les
différencier assez facilement.

Dans le sténosage 4 'étuve, la soie de Chardonnet eb
les soies de nitrocellulose en général, acquierent une
rigidité assez prononcée, tandis que lessoies cupro-ammo-
nique et viscose conservent leur souplesse.

Ces diverses soies, traitées ensuite par les lessives de
soude & 209-25°B. et lavées a 'eau, se comportent différem-
ment. Tandis que les nitrocelluloses se gélatinisent sensi-
blement, les autres soies résistent plus énergiquement,
surbout la soie viscose. Quand on traite par les mémes
lessives les soies non skénosées, elles se dissolvent com-
plétement. _

Les soies de nitrocellulose se dissolvenl trés rapidement,
puis ensuite les soies cupro-ammoniacales et enfin les soies
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viscose, qui semblent résister d'une facon plus én_er:gique
a hydratisation. . .

Pour différencier d'une facon neble les soies cupro-
ammoniacales el viscose qui sont assez difficiles & distin-
guer, on peul mettre & profit la réaclion cuprique sur les
cupro-ammoniques el la réaction des sulfures sur les vis-
“coses. L’aspect opaque . et laiteux des soies Glanzstoff
permet aussi cette distinction & un ceil exercé,

Stvern recommande surtout pour la différenciation
analytique des soies artificielles le dosage de l'azole el de
Vhumidité. Tandis que les soies naturelles contiennent pres
de 17 pour roo d'azote, les soies artificielles n’en con-
tiennent que de tres faibles quantités variant de o,15 &
0,5 pour 1oo (soies de matieres animales exceptées).

 L’humidité, dosée par dessiccation & gg°C. est plus
élevée dans les soies artificielles (10-12 pour roo en moyenne)
que dans les soies naturelles (environ 8 pour 1oo); mais la
différence s'accentue surtout dans le cas d'un fraitement
a'la température de 200° (.., exception faite pour les soies
cupro-ammoniacales. _

Nous reproduisons ci-aprés sous forme de tableaux
Pensemble des caractéres propres & Uidentification facile
des soies artificielles d'origines diverses (voir pp. 204 & 207).




LES SOIES ARTIFICIELLES,

-anbeye aunony

2INJOMLIS P
snpd jueleu
xnaune[es
nPIsLa]
‘anaed ua
1N0SSIP 3G

sanes seas ﬁu.ﬂb-u—....—..\-
atdiogad  quaways
-1e3) Q0D 9P cHEZV
SUBP  UOLN|OSSI(])
J9ZIIMYOS 2p JHoeaYy

*anbejje aunony

DRy £9a)
anbeny

"aatBUIPIO
axnqedpd way
Bl ¢ 21031
~Huap aun,p
suLoul ua
IN0sSIp 98

s -

‘(oordobe oy aed
andaad a9 aapnos
-s1pay] anmpak(d sg
‘0cH qua001°10) ,OS
401) 92uLIpoL|H auly
—eaje=oadud wonnjog

i

oy agen e b LA onpiea T L
) ,081 ® 5 wobr e "0 ughr e w01 ® Sw_nEMu umnham.___u B Awmzuuw”ﬁ ) :o:ﬂm
MOSSIP 35 | INOSSIp Ay JNOSSIP a5 | JNOssIp ag jso.u wony (sgade apiduny| ; :
njossip e 01|05 05) 2U1Z IP BAnLO[YD)
DTl B "D L8 B
*7) 400T B UIUL uotjn[ossip ap sed nossip a5 | wonnjossig |aany aed g sob¢
‘aunel uonNeIO[O) 19 JUAWAPUOL) AL Deto ® (B anbnsnes asseio
aguod ag anbeny
(EREAAN 8t LTttt 30IURQU0D
JUDISISPL SH[[PIOYITIE $3105 §3| SN0, juamanas au b 5
1nossip ag | uonnyossiq [2NDIISNED  9ssEI0g
“Apneg “auyary .__nqanﬁ._w.w“m .:nucq.m..o.m_ BUCEI *auiys) ap adgan

“HIOS ¥1 24 AUOLVN

S

ILOYEHY O NOLLISO4 0D

.wm..:uw £32] 4ns h.nunm_ﬁ h\mubu.hk sap Hmawn-n\




205

_?'Ropmi:'rés DES SOIES ARTIFICIELLES.

“UONBI0[0D : ! i
ap mm,—_ ‘a8nox uoniero[on UNI( UOIBIO[0D A[qLEY] aulonAq 3p NBJ|NS
SO0 Tasudul INI|q uonerojon .mmuﬂ.“:m ajqie] uniq h L ons e roulaeg
! 21 onetojor) |-Luaydip ap ajeyn
P sed . daneioes, [ e qdip 2p «ejing
5 EELRAE N D S R
*UO1IRI0| 0D ! . ajqiey unag : : 2 s+ panpot
anajq sind ‘auniq uoijwao[or) aunag
ap seq HoneIolen | %o nesoion uwnissejod ap aanpoy

THONBIO |00 IUNITLY

*21712]01A UONBID[OT)

STUOIUN Ap oYY

: 2Aynp ‘pneyo ® |:cccceoor anod oi
pneya v 972(di10d uonNjossI(] snjd :m.mm_“u T ey
U0 N[OSSI(] s § . =
0 5 240949 IO B L a0q000
pneyo e apided ‘ploay e 91ua) uonin|ossi( apidex snpd apidex - g >
Shbe it hEen uod anbuu apy
Spogpp | UeRHINGD|
=anbeiie aunony m_——Q —Suiuag ap 1nanbir
wonniosn | iaiduos | I 30 tnanbey
IXDOSEH]
sHonHynqgay
B
fnajduios as
: QUBHIPIO [+ = * e e eee + (ayoru
‘uoti[nga | ¢ awyw ‘anbejie sundny sameapdway (ap aphxo p aeo
e[ ® —“BIUOWIWE  uonnog

290UIUIUIOD




LES SOIES ARTIFICIELLES.

206

apider uonynjossip

; juawaguod

Juaurauof

juamaguod

juawmaguos

nayq uo
a10s e[ ap afeana

juawauod

uonN[OSSIp
stnd “uamaguod

uo1n[ossIp

ind quawmaguos

uonnjossip aprdes

uonnossip apider

uonnjossip aprde.

SO[RIRIUOUIE

sapioe

sapiae

sapioe

SapIoe

==etceccquniepd ap satog

[***82950|N[|9901208 S9105

** S00SIA AP 53108

TotetesctRORIUOWMIR
-oxdnn jueajos ap satog

** UOIP0]|0D AP SAIOG

:00) anod oy ©
essejod op
0A188a] BN suRp 19

30 7 A {1
SIaTIOMI08 9P
Jmawat o) sueq

te i
‘PIDay DI UAIUOD
s+ 08 suig

tsanades $ap 19ma ajos ¥)

.a.ocm.uﬂau

I SHIOS SHA JUILYN

((SMHMLVI\ ) $27)2201 2040 $2105 Sap

ap190f uowal uapy




207

+PROPRIETES DES SOIES ARTIFICIELLES.

adnoa 12 auagipngaaar [ axgyndasan ERREIT suniq
as0.d POUOJ JIA sa01 2804 uoneo(od | aaprndpaat
UOTIRIO[0D | BOLBIO[0D | HOIRIO[OD [ uoBIO|0D aprder: | uonerojop [sereecsete e cgaarfjaoe satog
U011 RI0[0D | UDIBIO0D | uonedofod | uoneio|od | apideraasiq
ap sed ap sed ap sed ap sed UO1] RI0[ 0D « TrTSQ3S0UINS IS00SIA 2P SA10G
ararmsaa 3501 21514
2801 20U0J 1124 | 90U0) NA|q | UOIBIN[OD |ANdNOD a1DHI| [UNIG JO[OIA =ttt Tttt QS00SIA P SaL0G
d UO11BI0]00
2500 ERRETY uanI ap UL._mmAm ﬂnuﬂ-ﬁ-'« Zasse
UGIEIO[0D | ININOI anbsaad |sed anbsaxd [inanooara8pp|unaq japorafe st sttt st e rRDRIL
-omuie-01dnd JURA[0S AP 5210§
3 UONBIO[0D | TOIIBI0[0D EREEIGH aped aunel
« “ aunong sunane HONBI0[0D | UONRIO[0D | *$29S0UPIS JaUMOPIRID) 9P Sa10G
EEUERITT
a8 noa DAIA 31190 agnox 210 aunaq
UOIRIO[0D [ISUIIUL TI9A | UOIIBIO[0D | UONRIO[0D (ANI[N0VaIH3]| UOITEIO[ND | 22011UPP TAUUOpIRYD) 2P 210§
i . S HOIAN AND] ¥ SISIUN0S 590§
e “aikpi NLITTETRLES mnpEsu ol .w.-..a__ ==
OUNOD HDN0Y AATTOS L nu ap ep mnyssejoil ap ﬂ HUAQMD NA SIN SAILDVIH
AVAOU HALVNYONVIHAL HJunao

|

“(wazinag) sajpaion

AV §2108 Sap

wonwUII (T




208 LES SOIES ARTIFICIELLES.

Ténacité. — Toutes les soies artificielles, de quelque
maniére qu’elles soient obtenues, sont comme cette jeune
fille du conte de fées qui avait toutes les qualités, hormis
la plus nécessaire. Elles sont trés brillantes — aussi jolies
que les plus belles soies naturelles, elles sont trés bon
marché — cottent trois fois moins que la soie de premieére
qualité; elles se prétent aux usages les plus divers — tis-
sage, broderie, tricot, dentelle. Mais elles n’ont pas la
solidité des soies véritables. Voicl, en effet, d’aprés Streh-
leuert el. Westergren, la résistance comparée des diverses
especes de fibres :

Lésistance
en kilogrammes
par mm?®.
e
Fils
Nature des fibres. Fils secs. mouillés.
G T e e R et a4 i7
an Tege « - .
= 8T8 AN AR E v 50 41
-5}
= {0k R T e e S R e 29 13
= ; teinte rouge........ Lt Nes g 19
= | francaise u ; :
w 7 . < teinte noire, charge 110 p. 100. 12 8
.= f décreusée ’ i : Vi
= teinte noive, charge 140 p. 100, 8 3
0 g : g
| teinte noire, charge 500 p. 100. 2 u
il ‘ Chardonnet....... SOET 2
= | de nitro-cellulose { Lehner........... L £ 4
2] - - .
e Stehlenertnoi=san 16 3
=Y .
= cupro-ammonique Ranlyss st aleisi 19 3
8 ] { ancien proeédé........... e ¢ 3,5
= | de viscose Sl
o nouveau procéde. ........... 22 ~
(D¢} K3 (S Al a s et ) SR e A RSl e L6 4o 18,6

(Vest que la cellulose, sous 'aclion des différents agents,
subit, des transformations moléculaires qui affaiblissent de
beaucoup ses propriétés de bénacité, Clest ainsi que du

i
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colon successivement transformé en nitrocellulose, puis
dénitrifié, a donné 4 Bronnert les variations suivantes

de résistance :

Poids supporté au moment de la rupture :

Coton blanehi hexanitré mouillé. .. .. ..
Coton blanchi hexaniteé mouillé, .. ...
Méme coton dénitré sec..... ..o sy
Méme coton dénitré mounillé. . ........

i 88K

Nous avons vu déja que plusieurs solvants de la cellu-
lose étaient inutilisables parce qu'ils modifiaient comple-

tement la ténacité du produit.

Nous avons conserve les chiffres précédents, qui «datent »
un peu, encore que maintenant la plupart des soies arti-

ficielles, aussi bien les unes que les autres,

possédent une

meilleure ténacité. Au reste, on peut améliorer cette Léna-
cité par un traitement approprié (voir p. 198). Il est d’ailleurs
bien difficile de donner 4 ce propos des chiffres exacts,
car la résistance & la traction d’'un méme genre de soie
varie selon finesse, teinture, période de fabrication. Mais
on peut constater que 'apparition sur le marché des soies
d’acétocellulose constitue, au point de vue ténacité, un
progres, car si ces soles ne valent pas mieux que les autres
a l'étal sec, par le [ait méme qu'elles ne se laissent pas
mouiller, elles conservent leur ténacité apres 1mprcgna-

tion d'eau.

On jugera de la supériorité des soies dbL.LULt,lluluhew
d’aprés les comparaisons suivantes faites par Herzog

(Kunsloffe, 1g11) :

CHAPLET
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Reésistance & la rupture Allongement & la rupture
(en kilogrammes) ~ (en pour 100
par mm? de section). de la longueur initiale).
e — N — —— - —
"'ar:u:.s. Mouillés, Secs. Mouillés,
1o, 6 8,8 33 42
2.6 1080 37
Fils d’acétate 1;‘ ¥ % : 3? ,.;
{ 3,0 e 92
de cellulose. U ?J j
£2,,11 9,9 36 40
ot i 12,0 a7 35
24,7 ] 5.4 6.8
Fils de viscose. 23,9 25 20 20
20 4 8,3 1.5
22,7 4 30 SREE

On peut juger de I'évolution des procédés d'aprés le
tableau suivanl présenté & Wilson :

Ténacité en grammes par denier

Extensibilite
i sec. au mouillé, pour 100,
Soie viscose de 1907 .. 1,1 0,35 15
WiEs 1913, . % 0,55 17
» 1917. . 1,75 0,73 14
Soie naturelle........ 2,50 2,00 21

“On voit qu’il y a nettement tendance & oblenir des pro-
duits valant les soies naturelles; et I'on peut d’ores et déji
prédire, en extrapolant, qu'un jour est proche on les soies
artificielles seront supérieures aux soies naturelles !

Action de l'eau. — Si l'on observe au microscope des
fils secs de soie artificielle et qu’on les mouille, on les voit
q
gonfler jusqu'au plus du double de leur diameétre; action
que l'on peul mettre mieux encore en évidence en soumel-
tant & 'humidification des fibres préalablement ligaturées.

By
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Il y a lieu de distinguer les hydrocelluloses (viscose, sol-
vant cupro-ammoniaco-sodique) dont la fibre se dissout
presque dans I'eau et se désagrége sous le moindre effort;
et les soies & base d’éthers cellulosiques (azotates, acttates
de cellulose) qui ont plus de « corps ». On penl mebtre a
profit cette différence pour angmenter la solidité des fibres
a l'eau. « Il convient soit de déshydrater profondément
les celluloses, soit de les éthénifier, par exerple, par acé-
tylation subséquente des fibres. L'acétylation enléve les
groupes oxhydryles et par conséquent autant de motifs
qui, attiraienl l'eau, auparavant. L’acébylation revient
donc & une déshydratation. Une déshydratation a 'alcool
pourrait encore faire perdre aux fibres la propriété néfaste
d’absorber I'eau avec cette intensité, la solidité de celles-ci
4 I'état mouillé en serait accrue. » (Beltzer.)

Parmi les travaux récents concernant I'hygroscopicité -

des soies artificielles, citons ceux de Baroni (Texiilberichle,
1924) et de Testenoire-Levrat (Tiba, 1924), ces derniers
faits & la condition lyonnaise,

Des échantillons de différentes sortes de soie artificielle
furent, aprés magasinage, pesés 4 lair, séchés, puis sus-
pendus de nouveau & 'air et pesés plusieurs fois. A la suite
de ces essais, il a été constaté que la soie de nitro-cellulose
est plus hygroscopique que la soie au cuivre ou la soie de
viscose.

Voici quels sont les lauz de reprise (quantité d’humidité
qu'il faut ajouter & 1008 de fibre séche pour obtenir un
pourcentage déterming d'humiditeé) d’apres les essais faits
a L} on :

ﬁum nameellél i e, B R e 11

Soxe de WiRe0Ese L sy et e DA 12,3

Soie de coton nitré. ... .. G R 13,6
» Shidiarlagardte e o AR e =0 e I i
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Comme on le voit, la proportion normale d’humidité des
soies artificielles n’est ni celle de la soie, ni celle du coton
et, de plus, elle n’est pas la méme pour toutes les catégories
de soies artificielles.

Forme. — Il importe heaucoup d’obtenir des fils les plus
fins possible; en effet, comme le faisait remarquer Réaumur,
les qualités textiles de souplesse el de résistance aux choes
el aux plis augmentent d’autant plus que le diamétre
diminue; cela explique qu’on ait pu fabriquer avec du verre
en fusion des sortes de soies artificielles : amené & I'état de
fils extrémement Lénu, le verre peut étre plié sans casser.

De plus, ainsi que I'on peut s’en rendre compte par la
figure, c’est la finesse de la fibre, jointe & sa surface’ unie
et a sa continuité qui donne & la soie sa brillante apparence.
" Malgré les efforts de tous les invenleurs, aucun n'est encore
parvenu a fabriquer des soies artificielles approchant sous
ce rapport de la soie naturelle. Voici en effet, d’aprés Has-
sack, la largeur des principales fibres artificielles :

Diamétre Diamétre
Origine des fibres, noyen. maximum,
L i
Chardonnet Besancon. ... 45-50 100
» Fismes...... 4o-80 120
000 1N e e e 6o-go 139
Vandurait gl poer e Go-8o0 85
NN R s o m i s 40-50 70
Soie du bombyx......... g-15 20

Nous conservons ces chiffres, qui tous « datent » fort,
sans tenter de donner des mesures plus récentes, car rien
n'est plus variable que l'apparence des fils : le contour
dépend moins du genre, de soie que de la facon dont furent
effectuées filature el coagulation, C'est & titre d’exenrples
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¢Balement que nous donnons les vues microscopiques

Soie de viscose nouvelle, Soie acétocellulosique moderne,
Fig. 44 4 49. — Coupes microscopiques des soies artificielles.
(D'aprés Cross. )

de soies artificielles diverses vues en coupe (fig. 44 4 4g) et
en long (fig. 50 i 54).
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Soie nitrocellulose dénitrée
(soie d'Obourg). Fibres ré-
guliéres, transparentes, au
canal central bien marqué
et quelgues exceriations su-
perficielles,

Soie de viscose (Stearn).
Fibres trés réguliéres ana-
logues a celles de la soie
Glanzstoff, sans canal central
apparent. On remarque
quelques excoriations 4 la
surface et'le diamétre des
brins est assez variable,

LES SOIES ARTIFICIELLES,

Soie cupro-ammoniacale (soie

Glanzstofl). Les fibres sont
teés réguliéres, transparen—
tes, la plupart suns canal
central ; quelques-unes ce-
pendant présentent une ligne
ceutrale trés fine. Pas d'ex-
coriations superficielles, Dia-
metre des brins peu variable.

Soie de viscose (2¢catégorie).
Fibres se caractérisant par
une grande quantité de stries
longitudinales, apparaissant
nettement. Le canal central
devient visible par la colova-
tion des fibres. Le diamétre
des brins est trés variable et
irrégulierdansun mémebrin.

Fig, 50 4 53, — Aspect microscopique des soies artificielles diverses,
(D’apres Belizer.)
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Comme pour les soies naturelles, on chillre la finesse
des.soies artificielles en deniers. Le nombre indiquait autre-
fois le poids en deniers de 8o fils de t20 aunes chacun; il
indiqua ensuite le nombre de grains que pésent foo aunes
de fil. Depuis 1875 on emploie également un denier décimal :
poids en grammes et fractions de gramme de deux fils
de 500m™,

Vus au microscope, avee un grossissement de 250, les
filaments de soies de nitrocellulose se présentent sous 'aspect
de eylindres droits, réguliers et sans stries longitudinales.

On remarque un canal central assez régulier, d'un dia-
meétre égal 4 environ & ou 4% de celui de la fibre. Le dia-
metre des fibres est assez variable, on observe générale-
ment depuis oMM 08 jusqu’a oMM 005,

L’aspect des soies nitrées ou des soies dénitrées est sen-
blable; dans les deux cas, on observe que le canal central
n'a pas varié par l'opération de la dénitfation; on apercoit
une certaine quantité de petits points sphériques et d’exco-
riations ou écorchures, qui proviennent sans doute du
passage des fibres & travers les filiéres ou de leur travail
subséquent a la filature ou au blanchiment.

Les fibres de soie au cuivre apparaissent trés régulieres
et sans canal central; quelques-unes cependant présentent
une ligne médiane trés faible. Les parois ne présentent plus
les excoriations qu'on remarquaib sur la soie de nitrocellu-
lose; elles sonl lisses el trés nettes. Le diamétre des fila-

ments est assez régulier; il mesure environ ommef & oMM o5

sur les divers échantillons observés de soies Glanzstofl
et de soies de Givet. 1l est bien évident que suivant le
diameétre des filieres et suivant le denier du fil, le diamétre
des fibres élémentaires varie; il n’a rien d'absolu.

Les soies de viscose se présentent sous deux formes diffé-
rentes, selon qu'elles ont été coagulées dans un bain de
sulfate d’ammoniaque ou dans un bain de bisulfate sodique.
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Les soies viscosées coagulées par le sulfate d'ammoniaque
ont un aspect semblable & ceux des soles du cuivre, sans
canal central apparent. On remarque simplement quelques
légéres excoriations superficielles et les diamétres des

Soie 4 l'acétate de cellulose.

Les libres sont réguliérves. transparentes, sans canal central et sans
stries; les parois sont trés lisses, Le diamétre des brins est variable
et la coloration irréguliére caractéristique.

Fig. 54. — Aspect microscopique de la soie artilicielle.
(D’apres Beltzer.)

bring sont plus forts et moins réguliers (variant de omm o225

a o™mm of). Les soies viscosées, coagulées par le hisulfate

sodique, ont des brins moins réguliers dans leur ensemble,

d'un diameétre variant de omm o3 & omm o8,

La coagulation plus rapide de ces derniéres fibres déter- -

mine la formation du canal central et des stries. La surface
est en effet saisie brutalement par la coagulation dans le
bain de bisulfate de soude, quand le centre des filaments
reste encore fluide. Peu & peu, cette matiére fluide se coa-
gule & son tour et se tasse vers la périphérie ou elle est
attirée, déterminant ainsi la formation du canal central
et des stries. La coagulation par les bains de sulfate d’am-
moniaque est plus lente; il se forme d'abord un coagulum
de viscose, qu'on fixe ou'décompose ensuite dans un bain
acide, pour obtenir finalement une fibre de cellulose
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hydratée. Par cette floculation en deux phases, la makiére
visquense, coagulée lentement dans son ensemble, se
contracte peu & peu pour former un filamenl homogéne,
el se condense vers son centre.

Les filaments de soies d [lacélale de cellulose sont géné-
ralement réguliers et cylindriques, sans stries longitudinales
el sans excoriations. Les parois des fibres sont lisses; on
remarque quelquefois la présence d'un canal central trés
étroit et peu apparent.

Les diamétres varient dans des limites assez larges;
on observe, dans une méme préparation, des filaments de
omm o3 & ommG: quelques-uns atteignent omm g,

Bi le simple examen microscopique ne permel pas
d'identifier avec certitude les soies artificielles, il en
est  différemment des essais microchimiques, dont nous
donnons (voir p. 218) un succinct exposé d'apres Copetti
(Annales de Chimie analylique, 1909).

Il est treés facile de différencier au microscope les soies
artificielles du coton, On peut aussi les différencier par
I'action des rayons X qui révélent dans le coton I'existence
de cellules juxtaposées et d’axes de symétrie qui peuvent
provenir d'une structure cristalloidale & éléments possé-
dant une orientation déterminée : la soie artificielle an
contraire esl_homogene. (P. Bary.)
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CHAPITRE X.

ECONOMIE ET STATISTIQUE.

Emploi des soies artificielles en fissage et usages simi-
laires. — Les goies artificielles servent en tissage, en honne-
terie et dans les industries textiles (confection du tulle, de la
broderie, ete.) pour tous les usages auxquels conviennent
les soies naturelles. Au début de leur introduction sur le
marché, les textiles artificiels montraient une si médiocre
solidité & DI'humidité qu’on se montrait fort timoré dans
leur emploi : on n'osait guére s'en servir que pour les
articles mode ne devant pas étre lavés ni donner un long .
usage. Mais aujourd’hui les articles destinés & l'usage le
plus dur (les bas, par exemple) sont faits en soie artificielle,
parfois en quantités énormes. Comme il y a sur le marché
des nombreux bypes de soies artificielles, il est facile aux
industriels des diverses spécialités Lextiles de se procurer
les fils bien propres & I'usage en vue : ¢’est ainsi que, malgré
leur prix assez ¢élevé, les soies cupriques par exemple sont
souvenb préférées en passementerie et broderie a cause de
leur exceptionnelle souplesse.

Nous avons d’ailleurs peu & insister sur ces usages : au
contraire, il nous faudra nous occuper davantage des
applications spéciales pour lesquelles le ‘textile artificiel
doit étre fabriqué d'une fagon particulitre. Nous devons
aussi mentionner une application textile peu importante
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encore des soies artificielles, mais qui prendrait évidemment
beaucoup d'ampleur si les prix de revient s’abaissaient
suffisamment : 'emploi des fibres artificielles en bourre.

Pendant,la guerre, on a préparé dans les usines alle-
mandes de trés fortes quantités de soie artificielle en
schappe, c¢'est-a-dire peignées i la cardeuse, puis étirées et
doublées a I'état de ruban de carde. Ceci permet de faire
les lavages apres filabure sur la masse non bhobinée, et
d’augmenter la production.

Bloch (B.B. 238194 et B.F. 447 008 ) préconise une
méthode spéciale de filature permettant 'obtention de
__soies artificielles en bourres; la solution cellulosique est
introduite dans un panier de centrilugeuse dont le pourtour
est. formé d'une paroi porte-filiere : dans ces conditions, il
s’échappe de l'appareil des fils qui sont recus dans un
panier rotatif concentrique contenant le coagulant.

A signaler aussi les procédés Girard (B. F. 438 131, rg11)
el Vindrier (B. F. 442 015, 1911) concernant 'obtention de
bourre peignée propre & subir directement les opérations
de filature; on la prépare en enroulant sur guindres un
groupe de fils & leur-sortie des filiéres, puis en sectionnant
les écheveaux ainsi obtenus. On cherche en vain le pourquoi
d’une filature effectuée dans de telles conditions puisqu'il
suffirait d'une retorderie -pour transformer en faiscean
solide les brins sortis des filieres.

Crins artificiels. — Tous les procédés de fabrication des
soies peuvent en principe s'appliquer & la préparation des
crins, cheveux ou filaments pour lampes électriques; il
suffit d’employer des filitres de plus grand diamétre. Cer-
Lains hrevets concernent plus spéeialement la production
de crins; citons ceux de Lehner (1goo), de Schaumann el
Larson (1go3) consistant & entourer un fil de soie, de lin,
de chanvre, d'une couche épaisse de collodion, de Cres-

‘%/ i s
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pin (19o4). D’autres procédés s’appliquent L.gdlement ala
production de crins; les fibres obtenues par la méthode
générale sont séchées soit & I'état tendu si 'on vise l'obten-
tion de crins pour la brosserie, soit en paquets emmélés
ctendus sur des claies si 'on veut obtenir des crins pour
la tapisserie.

Manchons a incandescence. — Pour supporter les oxydes
rares (thorium, ecérium) portés & lincandescence, on
emploie des fils tricotés de coton ou de ramie que Pon
plonge dans des solutions de sels convenables. Les soies
artificielles ainsi traitées ne s'imprégnant pas uniformé-
ment, on fut conduit & incorporer dans la masse plastique
le sel. de thorium transformé finalement en oxyde par
caleination ( Kndfler, D. R. P. 88 530 ).

Le nitrate usité avec les textiles végétaux ne convient
pas dans ce cas : lors de la caleination, le produit se bour-
soufle et tout tombe finalement en poussiére; on lui subs-
titue I'hydroxyle qui ne foisonne pas en brilant. La
réussite du procédé nécessite un ensemble de conditions
indispensables, ¢’est ainsi qu'un tissu de cobon imprégné
d’hydroxyle ne fournit nullement un manchon incandes-
cent. Plaissetty réalisa le premier la préparation indus-
trielle des manchons de thorine en incorporant I'hydroxyle
dans une solution cupro-ammoniacale de cellulose el en
précipitant ensuite le thorium & I'état d’oxyde (Th O)
par I'action de 'ammoniaque. Mais ses travaux sont fondés
sur l'invention faite par F. de Mare (B. I, 235233 ).

Plus récemment, Knoffler (D.R.P., 1go6), ulilisant
la réaction signalée par Benz, précipite 'hydroxyle contenu
dans le filament par 'eau oxygénée, il y a formation de
peroxyde (Th* O7), Le manchon oblenu serait ainsi plus
Lenace et plus résistant que par traitement d 'ammoniaque.
Par contre, 'eau oxygénée a linconvénient de dissoudre
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le cérium, employé concurremment avec le bhorium ; aussi
doit-on en mettre dans le fil un exces suffisant pour qu'il
reste aprés traitement la quantité convenable. -

Les manchons de soie artificielle imprégnée d’hydroxyle
cérique ne sont pas hygroscopiques, relativement solides
et trés lumineux. / .

Oberlé préconise 'addition aux collodions & 20 pour 100
de nitrocellulose, d'une solution éthéro-alcoolique d’oxychlo-
rure de thorium (4 5o pour roo), apres quoi on ajoute
0,75 pour 1oo d'oxychlorure de cérium. Pour éviter la
précipitation du sel de thorium, il faut OP(ICI avec des
collodions trés riches en aleool.

Filaments de lampes électriques. — En 18qgo, de Chardonnet
prit un brevet (B.F. 207 624) on il revendiquait Pemploi
de fibres artificielles pour la fabrication des filaments de
carbone de lampes & incandescence. I suffit de les carbo-
niser, comme le sont les fibres de bambous de la lampe
Edison ou la bande de papier des lampes Swann.

Plusieurs inventeurs indiquent également l'emploi des
soies artificielles pour la carbonisation et 'emploi comme
filament de lampes 4 incandescence. Rappelons que cette
application fut déjd utilisée avant la fabrication industrielle
des soies textiles, les filaments obtenus n’étant alors ni
assez fins, ni suffisamment tenaces pour étre Lissés.

Les charbons de cellulose ont maintenant qupleLement
supplanté les fibres obtenues avee le bristol, les filaments

~de bambous ou le coton. Les procédés employés sont soit
la dissolution de la cellulose nitrée par le mélange alcool-
éther, soit plus généralement la dissolution directe par
une solution aqueuse de chlorure de zine. On emploie dans
ce cas comme matiére premiére du ecoton hydrophile ou
du papier & cigaretle, la paille de riz étant utilisée aussi
dans certaines usines. La masse & filer contient :
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Matiére cellulosique............. 5
Ghlorure:dezine:: Ly LGl i 100
Banidistilled S s nliciamaniase 50

On malaxe 4 chaud jusqu'a parfaite homogénéité, puis
on comprime dans un cylindre dont le fond porte des
filieres en platine, d'on sortent des fils bleutés qu'on
coagule dans un bain d'alcool méthylique. On lave, on fait
sécher, on trongonne et l'on procede & la carbonisation. Dans
les usines ou 'on se sert de collodion, la coagulation est
généralement faite avec un bain de sulfure d’ammonium.

Production mondiale des soies artificielles. — Aucune
grande industrie n'eut des deébuts si difficiles que celle
des soies artificielles. Pendant des années, 1'usine hizon-
Line fondée en 18go, alors seule productrice, connut non
seulement des difficultés techniques de tous genres, mais
des difficultés financiéres fort graves.

C’est que, selon le rapport du Conseil d’administration
de 1893, « lorsque M. de Chardonnet a livré ses brevets
‘4 la sociébé, sa découverte n'était encore que théorique
et ne pouvait pas entrer dans le domaine de la pratique ».
De fait, les années de perfection se soldérent par des déficits
élevés : plus de 8oo ooo en 18g3.

En 1894, les actions se négociaient difficilement & moitié
prix. On fabriquait alors roo*& par jour que l'on vendaib
25-27" le kilogramme, le prix de revient ¢tant d’environ 20,
Ce n'est qu'en 1898 que 'on put distribuer un dividende
de 1,25 pour roo. :

Dés lors, la prosperité va toujours en eroissant, le capital
primitif fut réduit & 1 500 oooft, puis 4 2 millions par émis-
sion d'actions nouvelles, en méme temps on portait la
production journaliére de 100 & 200%8, quantité qui devait
étre ensuite décuplée. Les dividendes augmentant et la
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spéculation aidant, les cours des acltions subissent des
variations énormes justifiées par Paccroissement des héné-
fices :

Primes

de
Années, Bénélices nets, Dividendes, remboursement.

i 202198 6.23 ”
ARG S s, 767634 6,25 "
19005 50N o1 131 6,25 "
LB et 618449 8,95 w”
e o0 e e =57 464 15 i

19082 2410879 12.50 +62. 50

HO0E 0 s ma, 5000000 (env,) 1.50 62,50

Naturellement, le succés de la nouvelle industrie provo-
qua I'établissement de nombreuses usines concurrentes, En
1gof, il y avait plus de 4o millions de capitaux engagés
dans des affaires de soies artificielles dont nous repro-
duisons la liste d’aprés Berne (voir p. 226).

Depuis ces affaires se sont plus que décuplées (fig. 55), si
bien que, vers 1921, la production américaine, nulle au
début, prenaib une ampleur énorme; on est arrivé 4 pro-
duire plus de soies artificielles que de soie naturelle. Il esl
curieux de constater d’ailleurs & ce propos que le dévelop-
pement extraordinaire de la nouvelle industrie n’a poinl
empéché que la nouvelle production des soies nalurelles
aille en augmentent de fagon normale. Toutefois I'industrie
cotonniére souffre actuellement de la concurrence des soies
artificielles.

D’aprés les statistiques données en 1ga4 par la Société
amérienine « Viscose », la produection mondiale des soies
artificielles aurait ébLé pour 1g23 :
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Fig. 53 eL 56. — Graphiques montrant la progression de I'industrie
des soies artilicielles. (D'aprés le Larousse mensuel.)
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Mais ces chiffres — que nous reproduisons faute de
documents officiels qui seraient peut-étre plus exacts —
sont manifestement au-dessous de la moyenne, la produc-
tion belge, par exemple, correspondant & peu prés a celle
des seules usines de Tuhize, qui ne sont pas les seules du
pays. - ;

On jugera de la répartition mondiale des usines de soies
artificielles d’apres la carte spéciale que nous reproduisons
d’apres le Larousse mensuel (fig. 57).

Clest la soie de viscose qui est actuellement produite en
plus grande quantité : & peu prés les quatre cinquiémes du
total.

La production européenne de cette soie étail estimée
en 1920 & plus de 12000 tonnes, réparties entre les différents
pays de la maniére suivante :

£ 7 Yo TN o e AN e gt = R 5205
Frante s il ietin i i 12900
-'\Ilmmlgnv.nu.‘....‘..: ..... 2060
Beloimue o et oL e 1360
7 T RS e o LU i ~00
e EE e S S a i i SR e o 140
I::lal.-f-—UIIih' ............... s Hooo

On peut d’ailleurs prévoir que les soies acétylées devien-
dront sous peu de redoutables concurrentes des soies de
viscose. Actuellement, elles sont encore trop chéres, mais
leur prix tend a s’abaisser.

Commerce des soies artificielles. — Faute de documents
exacts concernant la production francaise, laquelle ne

peul. étre évaluée que trés approximativement — elle
progresse d’ailleurs” beaucoup d’année en année, ce qui
rend‘toutes statistigques rapidement cadugues — mnous

reproduisons ci-apreés les chiffres de statistiques douaniéres : -

i et e
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Tissus
de
Soiesartificielles. soies artificielles.
. I 8573 2=81
Importations totales \ & g
- : S S b G898 ~084
(en quintaux métriques) ' :‘193 i:ng 2‘ uﬁj
i 62 IS V) aoba
i S i 104 ke g 6od 3895
Exportations 1929 15714 - 8566
(en quintaux meétrigques) I(}GS’ ! ;ﬁ;';ﬁ 31063
() &1 ' T 3: )

Il est intéressant de comparer ces chiffres & ceux con-
cernant la Belgique. Voici ces derniers :
' 1920, 192l

Allemagnel il it 203 1127
Tmportations Bran b g i 9882 1419
de soie artificielle ] Anpgleterne o mnno T, Liqt 11353
(en Kilos) SUEEE LS el i v e 1355 104
( AT BB Sviai e et 47 i
I o {1
AEAlEmd ez P ek (o8 1307
£ g 00 o)V o o S e e 1054 tion
dxportations 4 P48 i
Y e Han e o e s s e » 1874
de soie artilicielle LS e
(Eaines Anglevertel. . dida. yatn 7856 20451
: i B BRE Tl et 5278 111463
Aulres pays. . ... . e 4606 8002

Commercialement, la question du prix joue le réle le
plus important. Il est intéressant de noter & ce point de
vue que le développement de la production est fonction du
prix, lequel alla sans cesse en décroissant (fig. 58). Il faut en
effet attribuer la hausse apparente d’aprés guerre au fait
que les prix sont exprimés en francs-papier trés dépréciés.

Au début de la fabrication des soies artificielles, le prix
du nouveau produit était de 60-80, plus que ne cottait
la soie naturelle. Ils s’abaissérent en 18gg-1goo & 50-55"
pour arriver enfin & 20-25™ en rgo2 et & 15-20" en 1914.
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Installations d'usines. — D’aprés Villems, une usine

pouvant fabriquer par jour Hook® de soie de collodion
codte environ un million de franes; son fonds de roule-
ment doit étre de 5ooooo'. Les hitiments, qui doivent
étre Lres espacés, occupent une surface de 1 hectare.
Une telle usine consomme journellement :

Jooom?* d'ean ;

oo & 700% € de nitrocellulose

nooo & 8oookE d'acides sulfurique et azotique;
booo A 8ooo*E d’'éther et d’alcool.

La force motrice nécessaire est de 250 chevaux-vapeur;
le personnel comprend oo & 8oo ouvriers et ouvriéres.

Langlois (Bulletin de ['Inspection du lravail, 19og)
s'est occupé de la question sanitaire des ouvriers et ouvriéres
travaillant dans les usines de soies artificielles. Il résulte
de son étude que le danger d'intoxication par respiration
d'air contenant des vapeurs d'éther (2 & 38 par meétre cube
selon analyses faites & l'usine bizantine) est absolument
chimérique. Il n'y aurait de réserves a faire que pour les

ouvritres des salles de filature pendant quelques mois

" précédant la maternité. Tous ces renseignements con-
cernent, exclusivement la fabrication des soies de collo-
dion.

Les principales affaires francaises et belges de soies arbifi-
cielle jouant en Bourse un role assez important, nous croyons
utile de réunir les caractéristiques financiéres essentielles
des principales d’entre elles (voir p. 231). Nous nous aidons
pour ce faire des documents rassemblés grice au concours
de la Société d’études financiéres. On verra que la plupart
des actions de ces affaires sont parmi les valeurs trés spécu-
latives, les variations de cours étant souvent fort pro-
noncées. On verra également que les plus importantes des
affaires européennes est la Société belge de Tubize : on
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CHAPITRE XII.
LES ETOFFES ARTIFICIELLES.

Encore que l'on s ‘extasie volontiers sur les progres de la
civilisation — de nolre civilisation surtout, essentielle-
ment scientifique et industrielle — il est & remarquer que
si les moyens difféerent, les choses elles-mémes sont en
principe restées ce qu’elles étaient autrefois. Nos vétements
sont faits d'étolfes découpées et cousues ensemble, les
étoffes de fils tissées, et les fils de la réunion de brins
soyeux ¢lémentaires, ou de la torsion des fibres de laine
ou de textiles végétaux. Or, non seulement on fabrique
maintenant le fil continu de la soie, mais on est parvenu
& fabriquer des fibres analogues & celles du coton. Et I'on
essaie maintenant, de plusieurs fagons différentes, la trans-
formation directe de la matiére plastique en une sorte
d’étoffe nouvelle. Ces procédés né sont encore qu'a la
période d’essais; il n'a pas été possible de les appliquer
industriellement. Mais leur é¢tude n’est pas moins intéres-
sante. Au contraire : ce sont les premiéres ébauches de
'industrie & venir (1). '

Nous avons dit que lillustre savant de Réaumur avait
prédit plus d'un siécle a Pavance la fabrication des soies
artificielles. 1l ajoutait, dans ses Mémoires pour servir d
histoire des insecles :

(*) Que nous décrivons d’aprés nos éludes publiées en 1908 el 1911
dans La Nature, en 1910 dans la Revue générale des matiéres coloranies.
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« Une autre idée qui paroitra peunt-étre singuliére et qui
seroil, peut-étre praticable, ce seroit de faire avee nos
vernis des éloffes qui ne fussenl nullemenl lissués... qui ne
fussent point composées de fils entrelacés les uns aux autres.
Imaginons une table bien unie, une glace qui est enduite
de vernis soyeux; imaginons que nous avons en grand
sur cette glace ce que nous avons en petit.dans les coques
de soye.... Ce serdil une piéce d'étoffe d’une espéce bien
particuliére; elle seroit de la méme matiére que nos tissus
soyeux et ne seroit point tissué; elle auroit des qualités qu’ils
ne scauroient avoir, seroit impénétrable 4 I'eau et 4 toute
humidité, seroit légére et forte... auroit un trés grand
éclat. » )

Or, cette autre conception de Réaumur s'est également
réalisée; nos pellicules de celluloid sont des feunilles de
vernis soyeux solidifié. Pourtant, elles n’ont pas les pro-
priétés que prévoyait le savant. Cest que dans les tissus,

non seulement les fils peuvent glisser les uns sur les autres,

mais il existe de nombreux endroits évidés qui donnent A
I'étofle ses propriétés de plasticité et d’isolation thermique.
Aussi dans la réalisation pratique de la proposition de
Réaumur a-t-on associé la [feuille pellicule & des étoffes
tissées : c’est le cas pour certaines étofles imperméables
formées d'une mince feuille de caoutchouc adhérant de
chaque coté & des étoffes ainsi rendues imperméables.
Notons aussi que, les pates cellulosiques servant & la fabri-
cation des soies, étant trés visqueuses, on utilisa cette
propriété pour réunir et agglomérer, en une sorte d’étoffe,
les fils déja produifs. On congoit qu'un tel procédé, s'il
est fait avec des dispositifs mécaniques convenables,
remplace économiquement le tissage. Les Vereinigle
Kunsiseide Fabriken (B. F., 1906) réunissent des fils de soies

artificielles, et cote a cote, parallélement comme dans les
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chaines ourdies des tissages; puis la nappe ainsi formée est
recouverte de la méme péte qui servit & la fabrication des

Cylindre de
M.‘T 1on
.z
— T
=
—==
|
doude
e |
‘| ‘.

T S W T, Ty ST TV P YT P ——

B

‘s

£o

5

5t -

» - ik -~ o

s $3 £

T 'ug o=

= f =

‘g‘g o ‘Sg =

s g’ - o &8 =]

== 33 o

St g g

35 E% =
N = 2l

o

=

2

o

,
g, —

Fig.

—r—

Liguide coagulgat

.

fils. On coagule el imperméabilise ensuite cette sorte de
colle par les procédés généralement usités, mais on n'obtient
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de cette fagon encore que des pellicules, non des éloffes
véritables,

Au point de vue theéorique, a4 propos de la création des
soles artificielles, on pourrait avec raison objecter qu'il
n'y a pas en réalité progres A substituer & des fils continus
des fibres courtes, ce peul élre plus économique, mais la
chose en soi est moins perfectionnée. Puisque cette bourre
est destinée & étre filée, Iidéal est de Uobtenir toute filée,
el, puigque ces fils dans la plupart des cas sont utilisés dans
le tissage, il serail évidemmenl bien préférable de les
obtenir nalurellement lissés. Les fils artificiels assemblés

‘parallélement, puis recouverts d'une solution de cellu-
lose formant des rubans tres fragiles, ne convenant que
pour certains usages spéciaux, tels que la confection des
formes de chapeaux (B.F. 363 782 ). De fait on n’emploie
par le procédé.

On produit, aussi par agglomération, au moyen de solu-
tions cellulosiques, des sortes de cuirs artificiels du genre,
servant surtout en carrosserie automobile. Tel que le décrit,
M. Flamel, Pappareil servant pour cette fabrication se
compose d'un tambour & la surface duquel arrivent d'une
part une mince nappe de fibres, d’autre part une couche de
cellulose dissoute (fig. 5g). Le tambour garni du mélange
le plonge ensuite dans un bain coagulant ou la pellicule de
cellulose « armée » prend consistance: on la peut ensuite
détacher et soumettre aux divers lavages usuels.

Moulage direct des solutions cellulosiques. — Millar
obtient de wvéritables étoffes ayant absolument I'aspect
des tissus et se prétant 4 une plus grande variété d’effets.
Il emploie le dispositif usité dans toutes les usines de soies
artificielles : le collodion ou la dissolution de cellulose sous
Vinfluence d'une forte pression (26 4 4o*™) passe dans des
tubes capillaives (filiéres). Mais au lieu de soumettre le
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fil formé & l'action des: différents baing (coagulants, déni-
trants, de lavages), et de le recueillir ensuite sur une bobine,
il le fail déposer sur une surface plane mobile, de telle
sorte que les soies y prennent la forme de zigzags qui, en
se recouvrant eb s'entremélant, constituent un réseau.
Or, l'opération ayant lieu avec une vitesse suffisante et
lans une atmosphere suffisamment hygrométrique, les
fils restés plastiques adhérent entre eux aux endroits’
de contact : ils forment une véritable étoftle.

Millar- recoit les fils sur un tablier sans fin composé
d’une matiére flexible & surface lisse et non adhérente
(de la toile cirée, par exemple), d'une longueur de ro™ au
moins, supporté par des tambours tournant lentement

Fig. Go. — Schéma de la fabricalion des simili-tissus Millar,

(fig: 60). Les filiéres sont placées au-dessus, elles sont
réunies en un ou plusieurs groupes mobiles dans le sens
transversal et mues mécaniquement par la méme com-
mande que le tablier; des dispositifs ad hoe permettant de
régler & volonté les vitesses el les périodes de chaque élé-
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ment. On peul ainsi obtenir un grand nombre de combi-
naisons. Finalement, on lamine le toul pour mieux assurer

P'adhérence des fils, puis I'étoffe est soumise aux différents

traitements (lavages, séchages), usités dans la fabrication
des soies artificielles,

Il est possible de recevoir les fils formés sur un léger
tissu recouvrant le tablier récepteur; ils adhérent & I'étoffe
en y formant des sortes de hroderies.

Quoique les « simili-tissus »  Drouinat (B.F., 1g0)
soient analogues 4 ceux de Millar, ils sont obtenus non
seulement par d'aulres moyens, mais par une nouvelle
méthode certainement plus élégante. 11 n'y a plus forma-
tion de fil, mais transformation immédiate de la pate
plastique en étoffe. L'originalité du procédé consiste en
un systéme de filiere ¢ caractérisée par ce fait que la matiére
sort, en nappe mince el continue, d’épaisseur uniforme
ou non, et qu'elle est immédiatement divisée par un
obturateur mobile glissant sur cette filiére ».

_ On congoit, en effet, qu'une « filiére » en forme de fente
trés mince, débite, quand rien ne obture, une feuille
continue, analogue aux feuilles de celluloid par exemple;
mais si on l'obstrue par une plagque portant elle-méme
une fente en dents de scie (fig. 61) et animée d'un mouve-
ment vyertical de va-et-vient, la course étant égale & la
hauteur des dents, on obtiendea une [feuille ajourde.
De méme dautres obturateurs de formes diverses, el
agissant, de la méme facon, produiront des réseaux com-
posés d'éléments s'entre-croisant de diverses fagons. .

En employant une série d’obturateurs différemment
ajourés, on a des combinaisons différentes de simili-tissus
analogues aux toiles, tulles, tresses, ete.

Evidemment, pour qui sait la difficulté que I'on éprouve
4 filer les solutions cellulosiques (forte pression qu'il faut
exercer sur la masse visqueuse, diamébre microscopique
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des filieres, ou le moindre grain de poussiére, la plus infime
bulle d’air, amene Parrét ou la casse du fil), le procédé
Drouinat ne parait pas praticable : la pellicule sortant de
la fente serait certainement percée de nombreux trous,
pleine d'irrégularités.

Pour ingénicux soient-ils, les procédés Millar et Drouinat

Fig. 6. — Schéma de P'appareil Drouinat,

n'eurent aucun suceés pratique & cause de la délicatesse
de fonctionnement des organes d'appareils nécessairement,
compliqués en raison du grand nombre de fils composant
un tissu. Les seules étoffes artificielles jusqu’alors produites
industriellement sont des gazes obtenues par une sorte de
gaufrage-moulage des solutions cellulosiques, Nous repro-
duisons la description que nous fimes du procédé de fabri-
cation lors de P'apparition des articles sur le marché pari-
slen en 1gif :

Le réseau constituant la gaze est moulé & l'aide d'un
cylindre métallique dont le pourtour est finement gravé
de lignes convenablement entre-croisées, Ce rouleau tourne
le long d’un récipient, contenant la solution cellulosique
de facon que les ecreux gravés & la surface se remplissent
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de mixture; des rouleaux et racles ad hoc nettoient par-
faitement ensuite la surface cylindrique pour que seules
les rainures retiennent la péte, Le cylindre-moule ren-
contre ensuite une sorte de courroie sans fin sur la surface
de laquelle, sous l'influence de la pression, il se produit une

Solution
collulogique

Fig. 62, — Schéma de la fabrication des tulles artificiels.

espece de décalque. Le réseau des fibres cellulosiques se
détache du cylindre matrice pour adhérer a la toile sans
fin (fig. 62). Le phénoméne est d’ailleurs assez difficile 4 ob-
tenir; la nature de la surface réeeptrice joue un certain role,
et, pour que le réseau se détache du eylindre régulierement
sans déchirement partiel, il faut d’abord amorcer soigneu-
sement au début de la rotation, ensuite réunir un ensemble
de conditions indispensables; telles que viscosité des solu-
Lions, température de formation des fibres, ete.
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Arrivée 4 l'extrémité de la course du transporteur, 'la
gaze est encore extrémement fragile, mais posséde cepen-
dant un peu plus de consistance qu'au moment de la for-
mation, par suile de l'dvaporation partielle du solvant;
elle est définitivement solidifiée par immersion dans un
bain coagulant, La nature des diverses solutions cellu-
losiques, fixatives, dénitrantes ou incombustibilisantes
ne différe d’ailleurs pas, tout au moins en pl‘incipe de celles
employées usuellement dans les usines de soies artificielles.
Finalement, les pseudo-tissus sont détachés du tablier-
support: apres quoi, on les fait sécher aprés teinture ou
passage en bains de formol pour augmenter la solidité.

Pour ingénieux que soit le procédé, et pour satisfaisants
qu’aient été les résullats obtenus, les étoffes artificielles
obtenues de la sorte ne sont susceptibles que d’applica-

tions trés restreintes; nous avons vu que la fabrication

pratique se bornait aux genres gazes et tulles. C'est qu'il

* serait 1mp0551hle d’obtenir des produits & fils serrés des

genres les plus employés; on aurait des sortes de pelli-
cules ne possédant pas les caracteres des véritables tissus.
En effet, les fils trop rapprochés lors du moulage se sou-
deraient les uns aux autres; méme s'ils restaient isolés,
soudés ensemble aux autres, et ne pouvant glisser aux
entre-croisements, ils n’auraient jamais la plasticité des
tissus véritables. :

Coton artifieiel. — On a monte dans une usine américaing
— qui n'obtient d’ailleurs aucun succés financier — un
procédé pour la fabrication de cofon ariificiel qui mérite
d’étre rapproché des méthodes pour I'obtention des soies
artificielles.

Lia matiere premiere, iepmtu M. Villon, est le IJUIS de
sapin, sous forme de rondins longs d’environ 5m. Ces ron-
dins sont écorcés el les neeuds sont enlevés au moyen d’une

CHAPLET 1h
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machine perceuse. Le bois que I'on emploie doit étre par-
faitement sain, exempt de vermoulure, de moisissures
et de parties piquées. Les rondins, bien blanes et propres,
sont ensuite déchiquetés en petits éclats de 3 a 4 de

longueur, autant de largeur, et de quelques millimeétres

d'épaisseur. La machine qui fait ce travail se compose
d’une roue horizontale, munie de couteaux tranchants, et
armée d'un mouvement rapide de rotation. Le bois, amené
par deux rouleaux compresseurs, est soumis a l'action de
cette rone; il est immédiatement réduit en éclats, avec
une rapidité surprenante. Il faut & peine 25 ou 3e secondes
pour débiter un rondin de 1™ de longueur, sur 25" de
diamétre. ;

Le bois est ensuite cuit dans un grand cylindre horizontal,
nommé lessiveur, mesurant ra™ de longueur et 4™ de
diameétre. Il peut contenir 1o0™ de bois découpé, Cet
appareil est en cuivre et doublé de plomb & Vintérieur. Le
bois étant chargé dans 'appareil, on envoie de la vapeur
par le bas, et on laisse dans cet étal pendant 1o heures.
On introduit 60™ de lessive de bisulfite de soude, et l'on
chauffe, sous pression de 3*'™, pendant 32 a 36 heures,
c’est-d-dire deux jours et une nuit.

Au sortir de cel appareil, le bois est désagrégé et blane.
On le soumet & un lavage et & un pilage au moyen d'une
série de maillets ou pilons, mus mécaniquement. Aprés le
pilage, on lave la matiére a4 fond, et on la presse entre
deux forts rouleaux pour I'essorer. Avant de la presser,
on la blanchit au moyen du chlorure de chaux, ou par le
procédé électrochimique.

La cellulose pure ainsi obtenue est chauffée dans un
autoclave, sous pression, avec du chlorure de zine, de 'acide
chlorhydrique, et de l'acide acétique, un peu d'huile de
ricin, de caséine, et de gélatine. Ces trois derniéres matiéres
servent & donner de la cohésion & la fibre. On obtient ainsi
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une masse pateuse qui est introduite dans un récipient ou
un piston la comprime, el la force & passer dans une filiére
ot elle se réduit en fils. Les fils sont recus sur une toile
caoutchoutée qui les soutient, et les fait passer d’abord
entre deux cylindres chauflés, puis dans une solution faible
de carbonate de soude, puis dans l'eau, et enfin entre
deux cylindres sécheurs.

Le fil ainsi obtenu se travaille nmlvelmhlemenl et peut
se teindre comme du coton naturel. On peut lui donner
une semi-transparence en le parcheminant par le procedé
chimique usuel. La fabrication des étoffes & bon marché
trouvera probablement dans ce nouveau produit une
matiére fructuevsement utilisable.

Etoffes feutrées artificielles. — La fabrication de- tels
produits n’existe pas encore et ne ful sans doute jamais
essayée industriellement, Mais les essais de laboratoire
faits dans cette voie sont si inbéressants que nous pensons
indispensable d’en reproduire un compte rendu, emprunte
a I'étude que publia M. Beltzer (Monileur scienlifique, 1gog) :

« On peut se demander, puisque la nature peut produire
de la cellulose & structure fibreuse, directement, ne pour-.
rait-on pas artificiellement mplndlme des fibres, sans passer
les solutions cellulosiques & travers les filiéres, comme cela
se pratique dans U'industrie des soies artificielles. 8'il nous
est permis de risquer, dés & présent, une comparaison entre
les deux formes physiques de la cellulose, nous dirons :
la cellulose fibreuse est une forme cristallisée de ce corps,
el la cellulose agglomérée en masses compacles est une
forme amorphe.

» La cellulose fibreuse semble, en effel, étre le produit
d'une agglomération eristalline, résultant de I'adjonction
de molécules céllulosiques, s'étendant en  longuenr ek
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de proche en proche, au fur et & mesure de la croissance du
végétal, pour fournir la structure fibreuse. L'amiante
nous offre 'exemple, dans le regne minéral, d'une agréga-
Lion cristalline a structure fibreuse semblable. Les filaments
capillaires de l'amiante ont quelquefois peu d’adhérence
entre eux, comme les filaments capillaires du coton; ils
se détachent facilement les uns des autres; ils ont une
certaine ténacité et résistent bien & la traction. De méme
(que certains végétaux abandonnent, assez facilement leurs
fibres ligneuses, qui se détachent du corps du végétal et
les unes des autres; les fibres d’amiante se détachent aussi
du corps du minéral, et les unes des autres pareillement.

» La cellulose amorphe ou agglomérée ne présente plus
la structure précédente; elle est en masses compactes et
ténues, pouvant se mouler, se modeler et se faconner,
absolument comme les matiéres plastiques n'ayant pas de
formes propres, mais ayant une cohésion analogue & celle
de certains corps amorphes.

» En résumé, la cellulose fibreuse correspondrait & une
agglomération cristalline; elle serait de la cellulose cris-
tallisée, tandis que la cellulose compacte correspondrait

¢ & de la cellulose amorphe.

»La séve, chargée d'hydrates de carbone dlssnus, montant
par les vaisseaux capillaires des plantes, se concentre peu
4 peu dans cette ascension; elle se déshydrate par évapora-
tion ou par osmose. Les sucs qu'elle contient se dialysent
4 travers les membranes humides el colloidales cellulo-
siques, formées précédemment. Les colloides restant a
I'intérieur contribuent & former constamment la mem-
brane qui devra s'étendre plus haut et qui servira elle-
méme, dans la suite, & dialyser la séve nouvelle qui monte
constamment. Les parois des vaisseaux capillaires se
forment ainsi de membranes colloides cellulosiques, et le
_vegétal s’étend en hauteur. La cellulose colloidale, qui

e, |



LES ETOFFES ARTIFICIELLES. 249

forme ces parois vasculaires; est forcément de la cellulose
amorphe. Les cristalloides en solution, ayant traversé
les membranes, viennenf en général se réunir i la péri-
phérie du végétal ou aux extrémités supérieures. Ils se
trouvent au contact de l'air: I'évaporation et la déshydra-
tation se produisent alors. Au fur et & mesure de cette
déshydratation il se précipite une quantité correspondante
de cellulose cristalloide insoluble, dont les molécules
s'ajoutent 4 mesure que la séve perle par capillarité au
sommel, des vaisseaux.

» La formation des filaments cellulosiques doit s'effectuer
nécessairement en longueur, & mesure que la séve monte
et arrive au contact de Iair.

» On peut comparer ce phénomeéne 4 une sorte de cris-
tallisation, par déshydratation analogue a la formation
des stalagmites, provenant de la cristallisation du carbo-
nate de chaux, tenu en dissolution & la faveur de lacide
carbonique. Au contact de l'air, 'anhydride carbonique
se dégage de la solution de hicarbonate et abandonne un
précipité cristallin de carbonate de chaux.

» Presque tous les exemples analogues de cristallisations
minérales pourraient étre invoqueés en faveur de la for-
mation de la cellulose & structure fibreuse.

» Poussant plus loin I'analogie et la comparaison indiquée
plus haut, nous avons effectué plusieurs essais, dans le
but de régénérer la cellulose de certaines solutions cellu-
losiques, & DPétat filamenteux ou cristallin, ou a 1'état
compact ou amorphe. Sous certaines conditions physiques
et chimiques, et sous certaines influences analogues &
celles qui provoquent les cristallisations des minéraux,
nous avons pu obtenir de la cellulose régénérée & 1'état
fibreux, en filaments assez longs, pour permettre de les
employer comme fibres textiles, Dans d’autres conditions,
la cellulose fut précipitée a 1'état compact.
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» 31 étatb fibreux correspond & 'état cristallin de la cellu-
lose, il est évidenl qu’en opérant ou provoquant les eris-
tallisations des solutions cellulosiques de fagon analogue
a celles des corps minéraux, on devra obtenir de la cellu-
loge fibreuse. Plusieurs essais effectués dans ce sens nous
ont-conduit & constater la possibilité de régénérer la cellu-
lose de ses solutions sous forme fibreuse.

» Nous avons préparé une solution diluée de xanthate
de celluloge, en dissolvant des fibres de coton, bien purifiées
et bien lavées, dans un mélange de lessive de soude caus-
tique, & 36°B. et de sulfure de carbone.

»-On laissa la digestion s’opérer librement, en agitant de
temps en temps la liqueur. On obtient finalement une
solution de xanthalg de cellulose, visqueuse et de couleur
jaune brun. Si l'on étend d’ean cette solution visqueuse, de
fagon & obtenir un liquide d’une fluidité convenable, et
si 'on précipite par l'acide chlorhydrique étendu d’eau,
on obtient des masses floconneuses blanches, qui, lavées
a l'acide et rincées a 'eau, présentent absolument I'aspect
de bourre filamenteuse, se composant d'un enchevétrement
de fibres tres fines, assez résistantes et assez longues.

» Dans une autre expérience, nous avons abandonné a
I'air, en couche mince, une solution trés diluée de xanthate
de cellulose, préparée comme précédemment avec du
coton. Apreés plusieurs jours, la carbonatation de la lessive
‘caustique contenue dans la  solution s'effectua sous
I'influence de 'acide carbonique de I'air. Au fur et & mesure,
on put constater la formation dedilaments qui envahissaient
le liquide de plug en plus, et finalement, on retira une sorte
de tissu formé de I'enchevétrement de fibres cellulosiques
précipitées. Ce tissu, tres léger, lavé & lacide et rincé,
présentait. l'aspect d'une sorte de gaze ou d'une toile
d'araignée trés irrégulicre,

ha
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» Il est done possible, dans certaines circonstances, de
reproduire ou Tégénérer la cellulose de ses solutions; &
I'état filamenteux ou & I'état cristallisé.

» Est-il possible? maintenant, en dissolvant de la cellu-
lose compacte, amorphe ou piteuse, dans un des solvants
habituels, de provoquer la formation de cellulose fibreuse
ou cristalline, par précipitation ou par tout autre moyen?
Une dissolution de xanthate de cellulose, préparée avec la
pite de bois et précipitée dans les mémes conditions que
ci-dessus, ne donna qu'un magma compact et ténu, sans
filaments longs.

» Nous savong, cependant, que la génération des formes
cristallines minérales peut étre provoquée dans heaucoup
de cas. Elle exige en général la présence, dans la solution,
d'un petit cristal, autour duquel se groupe la cristallisa-
tion en masse, mais de forme définie, La structure ou 'agré-
gat cristallin résulte de Vadjonection d'une multitude de
petits cristaux isomorphes avec le cristal générateur
(isomorphisme). Si done, en procédant par analogie, nous
introduisons dans la solution de xanthate de cellulose,
préparée avec la pate de bois, une certaine quantité de
fibres de coton, ou si I'on mélange & la solution de pite de
bois une petite quantité d'une solution xanthique de
coton, nous devrons obtenir, dans les mémes conditions
en répétant avee cetbe solution, les mémes expériences que
celles décrites ci-dessus, des précipités ou des cristallisa-
tions de celluloses fibreuses.

» Une soldition diluée de xanthate de cellulose, obtenue
avec de la pite de bois, additionnée d'un peu de bourre
de coton, donna par précipitation avec I'acide chlorhydrique,
un magma qui, lavé & l'acide et rincé,. présentait 'aspect
de bourre filamenteuse, avec fibres assez longues.

» Partant de ces faits, on peul dire que la cellulose, i
I'état fibreux ou eristallin, peut étre régénérée de ses
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Steénosage, 197.
STEWARD, 74.
STREHLEUERT, ()2.
STULEMEYER, 1

Sullate de cellulose, 13.
Sulfures servanl au dénitrage,
g8,

SWINBURNE, 7.

BWAN, 7.

T

Table des matieres, vir.

Taux de reprise, 211.
Teinture, 189.

Ténacité des soies, 208,

Textiloid, 142.
TumieLe, 32, 156.
Timei, 137,
Toprexmaver, 137.
Tomrrins, 37.
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. BIEMANS' Freres &« C*
30, Rue de Pétrograd — PARIS. (8°)
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Celluloses spéciales

POUR LA FABRICATION

des Soies artificielles

SOCIETE ANONYME DES

PAPETERIES DE ROTTERSAC

CEAPITAL S 2 MILLIONS DE FRANCS
Anciennement LES ENFANTS DE L. SCHNEEBERGER
193, Faubourg Poissonniéere, PARIS (ix*)

Tel: Trud, 25-04-a Paris; No 14 Lalinde’ — Ade. 'Tél: Poatechil-Paris
Rt Panig 7i 008

Fabrication,spéciale de Pates de Chiffons
de toutes qualités, servant a la fabrication
des papiers a cigarettes,des papiers a registre
buvards, celluloid, aceétate de cellulose
soie artificielle
Procédé spécial de blanchiment

Sidge social & Paris : 35 Usines : r
193, Faubourg Poissonniére, & ROTTERSAC par FCalinde, Dordogne




construit toutes les machines et installations complétes
pour les fabriques de

SOIE ARTIFICIELLE

i

Machines a filer =
pots centrifuges
.avec commande
individuelle d'a-
prés tous les sys-
témes.

N SR

Dévidoirs spéciaux
a tournettes indivi-
duelles brevetées.

Installations
frigorifiques
Essoreuses

Un grano nombre de mschinea_-ass types cil-dassus
sont toujours en -construction dans nos usines.

C.C.HAUBOLD A:G CHEMNITZ ALLEMAGNE
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MACHINES
PREPARATOIRES

PERFECTIONNEES

-« Soles artificielles

SPECIALITES :

CANNETIERES AT S
BOBINOIRS T
DEVIDOIRS o
DOUBLEUSES
RETORDEUSES }
REFLOTTEUSES . S
ASSEMBLEUSES
ACCESSOIRES

AR BNy
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Ateliers de Constructions Schweiter S. A.
HORGEN-ZURICH (Suisse)
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RIORDON SALES CORPORATION

LIMITED

MCNTREAL ( Canada )

=

PATE“KIPAWA?”
SPECIALE POUR LA FABRICATION DE

SOIE ARTIFICIELLE

F. W. WARREN 2, Rue Edouard-VII, PARIS

Adresse télégr. : PRANCWARN Téléphone: CENTRAL 22-13
n. @0 SRIND 15006
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UTILISEZ I
I’eau distillée
Par . les PROCEDES |

PRACHE . BOUILLON

pour les Bains -

et l'alimentation des Générateurs

-c;ga

Récupération de
. soude

des lessives résiduaires

::go

]
Societé  Geéndrale  d’Evaporation
Procédés PRACHE & BOUILLON
25, Rue de la Pépiniére, PARIS

2 Dip](‘:més d'hionneur| Exposition de

1 Médaille d'or, . . A GAND 1423

1 Grand Prix ; Exp.de NANTES 1924

| Grand Prix : Exp. de TURIN 1925
Téléph.: LOUVRE 17-80
Inter 1043

Télég.: PRAEBOU-PARIS J
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INDUSTRIELS

Chefs d’Industries, Chimistes lisez la

“ REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE "
g Publication mensuelle, 34¢ année, Diveoteur-rédacteir en chef
Engéne GRANDMOUGIN.

L’ORGANE TECHNIQUE DDONNANT UN RESUME SUCCINCT ET INEDIT
:-; DE LA CHIMIE DANS SES APPLICATIONS INDUSTRIELLES

Abonnement annuel @ Franee, 356 feanes ; F.:I.r;m,l_:'.:r 40 ol BO franes)

“Wa CAM nimpaild poyelle fal tigue.”

LES
PALIERS,
ROULEMENTS -

RDBF

a Billes
__a Galets ___-
i — a Rouleaux

prEr éiastiques.

728.8%2

R.C.

Natice et Catalogue fi:anco sur demande

SAM i5 AVENUE DE LA GRANDE-ARMEE PARIS
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EDITIONS TEXTILES

‘29, Rue Turgot, PARIS

FIL!TUR{ YJSSﬁGE SOIERIE « BONNETERIE - RUHANI-.R}E TRESSES » LACH

ABONNEMENTS : FRANCE : 60 FR. — ETRANGER:@ 80 FR.
TISSAGE, BONNETERIE, Dl‘ LA 'SOIE ARTIFICIELLE. THANSFOR-
MATION DE TOUTES LES AUTRES FIBRES, COTON, LAINE, LIN, CHANVRE,

JUTE, SOIE NATURELLE, RAMIE, POILS, CHEVEUX,

ABONNEME N'TJ 2 fRANCE 60 FR. — ETRANGER : 80 FR.
TRAITEMENT DE TC FIBRES ET 'Ilb's[_\ APPLICATION DE LA
CHIMIE A L'INDUSTRIE TEXTILE. ANNEXE VUE DE LA SOIE
ARTIFICIELLE, 20 PAG PREPARATION lll ! A SOIE ARTIFICIELLE,
TEINTURE, BLANCHIMENT, APPRET DES SOIES ARTIFICIELLES.

> :':‘ ‘.{Ag.}a;' 2 S ‘
W REVU S :1;1 RALE W ,

ABONNEMENTS : FRANCE: 60 FR. — ETRANGER: 80 FR.
PREPARATION ET ETUDES DES NITROCELLULOSES, VISCOSE, ACETATES
DE CELLULOSE, EMPLOYES DANS LA FABRICATION DE LA SOIE

ARTIFICIELLE.
PARIS - 29, Rue Turgot, 29 — PARIS
TELEPHONT 3 ARUDAINE 083-3% — R, G2 220085
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NORDBERG, HEBERT & C*

Librairie GAUTHIER-VILLARS et G

195, Quai des Grands-Augustins, 55 — Paris (6#)'

Tél : FLEURUS &0-14, 50-1% R. C. Seine 22530

Envoi dans toute la France ot I'Union postale contre ehéque
ou vialeur sur Paris. Frais de porlt en sus 10 %
(Cheques postaux @ Paris 20323

CHAPLET (A, Ingéuicur-Chimiste, ancien Directear dusi-
ne. — Les appréts textiles. In-8 (23-16) de 1v-360 pages,
svec 68 Ggures; A84-.. S covnl gl e zo fr.

CHAPLET (A), Ing ur-Chi sdien Divectear d'usi-
ne, el ROUSSET (H:), Ingdénicur-Chimisle., — Les succe-
danés de la soie. Les soies artificielles. In-8 [19-12) do
168 pages, avec 19 figuces; 1908, .. .. . 3 fr. 75

iisle,

— Les succedanés de la sgoie, Le mercerisage et le
machines & merceriser. In-8 [19-12) de 156 pages, avee
A e S A e R B 3 v 75

— Le blanchiment. Chimie et technologie des procedés
industriels de blanchiment; 1935 .. |sous presse).

— Blanchissage et nettoyage. In-8 [10-12) de 162 pages,
avec 39 figuresy 10105 0 G50 od S e ek 3 Ir. 75

LAZARKEVITCH (N. A.). — Lp Lin, sa culture et son
industrle dans U'Europe occidentale. In-8 [25-16] do
408 pages, avoe 158 figures ol & planches hors texte; 1925,

5o Ir,

S3SO01IN113D

3, rue Nouvelle, PARIS (9°)
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"BOCIETE GENERALE
_DES PATES A PAPIER

: J an T'JIlgrapM;g-n:n '
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MaI90N FONDEL TN 1008

NORDLING
MACE « C’ |

li THe de la l’:puum. PARIS (8%)

H-la- A mms. 8. i'.lmhr;

CELLULOSES BLANCHIES

spcmale: pour Fabrication

de Soxes artnflcxelles

. Thdphone-:

Nosoruy ~ Paris i Guuunsn 45=55
Morokat-Awnvexs - 35:93

; NulpanoLou — Apeis
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