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LA SOIE ARTIFICIELLE

" ET SA FABRICATION

Généralités sur la Cellulose
Origine de la Soie Artificielle -~ I.a Soie du Comte
de Chardonnet - L.a Soie Deispeissis a 'oxyde de cuivre
ammoniacal et sa fabrication
Description d’'une Usine - Préparation
Dissolutions - La Filature - Le Lavage - Les Séchoirs
[’Humidification - Le Dévidage, Retordage, etc.
Machine de filature du Comte de Chardonnet
Machine du D* Lehner
[.es Déchets - La Viscose - LLa Solution au ehlorure de zinc
.es Produits similaires - Le Crin, la Paille, le Cuir artificiel
[La Pellicule - La Récupération
Les procédés plus récents : Glanzstoff - Pauly
Linkmeyer - Prud’homme - Meister Lucius - Friedrich
Thiele - Bernstein - Foltzer, etc.

Autres Imitations de la Soie naturelle

Par

Joseph FOLTZER

INGENIEUR-TEXTILE

‘—,TT .

CET OUVRAGE CONTIENT

8 [llustrations dans le texte et 11 Planches hors texte.
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PREFACE

Tous les lecteurs ont entendu parler du succes qu' a obtenu
en ces dermiers temps la Soie Artificielle. Tandis que ['on
trouve @ volonté des owvrages et manuels, travtant toutes les
branches de [industrie textile, 1l n'en existe encove pas,
autant que mous sachions sur la Soie artificielle. C’est pour
cette raison, et pour répondre an désir de plusieurs de nos
amis, qui ont témoigné lewr intérét pour cette nouvelle 1n-
dustrie, que nous nous sommes proposé de véunir dans ce

petit ouvrage les questions, prises plutot aw point de vue

pratique que théorique, traitant la fabrication de la Soie
Arteficielle.

Si nous avons laissé subsister ici des détails superflus et qur
feraient sourive quelques vieux divecteurs ou chimmstes, c’ est
parce ‘que nous voulons faire de notre ouvrage un gurde com-

mode et facile d consulter pour les jeumes gemns quy désive-
ravent Ctudver cette industrie si intevessante.

Notre ouvrage n'est sans doute pas exempt de critique, ausst
sevions mous recomnaissants a Messieurs les Industriels,

Ingénieurs et Chimistes pour les erveurs et omissions qu ils
voudrarent bren nous signaler.

FRAIZE (Vosges) le 15 Aot 1903.

M.E.C.D. 2017



Avant-propos de la 2° Edition

I accueil fait a notre traite sur la soie artificielle, et les
encouragements flatteurs que nous avons recus d’un grand
nombre de personnes trés competentes en cette matiere,
nous engagent a publier cette seconde édition, qui est une
reproduction revisee avec soin, améliorée et augmentee,
dans laquelle nous donnons également le résultat de nos
etudes personnelles. — Nous avons fait quelques emprunts a
des revues francaises et étrangéres qui ont déja exposé les
notions fondamentales des divers procédés, se rattachant a
la fabrication de la soie artificielle, et nous reproduisons,

en les citant, ces différents articles, sans y apporter de
modifications.

En preésence de 'immense concurrence commerciale de

notre epoque, plusieurs personnes ne se sont pas bornées a
I’étude theorique et pratique de l'installation et de la mar-
che d’une fabrique de soie artificielle, comme nous la
donnions dans notre premiére édition — (qui a été écrite
surtout pour satistaire la curiositée de nos lecteurs desi-
rant connaitre superficiellelement cette nouvelle indus-
trie) — elles nous ont posé quantité de questions supplé-
mentaires. Nous avons répondu de notre mieux a toutes

ces demandes, et nous reproduisons ici ce qui peut avoir
un interét genéral.

Nous adressons nos plus sincéres remerciements aux
personnes qui ont bien voulu nous apporter leur concours
et nous espérons que les industriels qui voudront faire un

essai de cette fabrication, trouveront dans ce traité quelques
documents utiles.

Tagolsheim (Alsace), le 16 Oct. 190g
' ].F.

M.E.C.D. 2017
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EXTRAITL DE LA CRITIOUE
de ['Industrie Textile

Paris, le 15 Avril 1904.

La soie artificielle a, 4 I’heure actuelle, un succés tel, qu’on peut dire
que la publication d’un ouvrage technique sur sa fabrication et les divers
procédés plus ou moins connus utilisés dans cette industrie, vient a son
heure. Cet ouvrage, d’un caractére essentiellement pratique et de vulga-
risation, a sans doute paru au gouvernement allemand, jaloux de tenir
secretes certaines méthodes ou certains tours de main, un guide telle-
ment commode et facile a consulter, qu’il I'a fait saisir dans toutes les
librairies et en a interdit la vente dans toute I’étendue de I'Empire. C'est
le plus bel éloge que nous puissions faire de I’ceuvre de 1'auteur:

La soie artificielle n’ étant autre chose que de la cellulose transformée
en fils fins. M. Foltzer étudie d’abord sommairement la cellulose et ses
propriétés ; puis il entre immédiatement dans le vif de la question et
étudie successivement la soie de Chardonnet (ancien et nouveau procéde),
le fil artificiel brillant produit par une solution de cellulose dans le chlorure
de zinc, la soie artificielle formée avec la viscoide, enfin la soie artifi-
cielle dite parisienne, fabriquée avec de la cellulose soluble dans 1’oxyde
de cuivre ammoniacal, dont il étudie la fabrication d’une fagon étendue
en donnant la description d’une usine telle qu’elle fonctionne en Allemagne
Cette description,trés pratique et fort bien faite, est la partie capitale de
d’ouvrage : tous les appareils y sont décrits avec figures a 'appui, leur
manceuvre est expliquée avec force chiffres et documents ; toutce qui
concerne le personnel nécessaire, la force absorbée par les machines,
éclairage, I’emplacement des batiments, s’y trouve étudié et analysé.
Un chapitre est consacré 4 la teinture de la soie artificielle.

(’est avec plaisir que nous signalons ce livre, écrit par un praticien
expérimenté et dont l'utilité est incontestable.

I industrie Textile — N°© 232

M.E.C.D. 2017
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EXTRAIT DE T A-CRITTOUE
du Textile World Record of America

TEXTILE WORLD RECORD: vol: 27, June: 1904: page 17T

« The Manufacture of Artificial silk » by J. Forrzgr, Fraize (Vosges)
France. %

This is a practical handbook of the manufacture of artificial silk.
It was written by a chemist who has had charge of all the processes which
he describes. He begins with a chapter on the general propertics of cellu-
lose, from which artificial silk is made, describes the various processes of
manufacturing artificial silk. Then follow chapters on artificial silk from
mercerized cotton dissolved in an ammoniacal solution of copper. The
most interesting part of the book is the chapter devoted to” spinning, in
which plans and a detailed description of all necessary apparatus are given.
This is in fact a description of a German artificial silk mill and owing to
the trade secrets which it discloses the German government has forbidden
the sale of the book throughout the Germann FEmpire. The practical
character of this work makes it unique among technical handbooks and

will doubtless prove to be an important addition to the literature bearing
on the artificial silk industry.
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OBSERVATIONS PHOTO-MIGROSGOPIQUES
—___————-_-_-'—-——_'_""'

Fig. 1. — Des fibres de

coton agrandies.

Fig. 2. — Ducoton mer-
cerisé qu’on vient de plonger
dans une dissolution d’oxyde
de cuivre ammoniacal.

M.E.C.D. 2017
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Fig. 3. — Du coton mer-
ceris¢ en dissolution dans
Poxyde de cuivre ammonia-
cal.

Dissolution incomplete
comme I'indiquent les taches
blanches du milieu.

Fig. 4

Fig. 4. — Dissolution
compléte, préte a étre trans- I
formée en fil de soie arti-
ficielle.

O —————————————————————————————————

M.E.C.D. 2017



o m.am..f_.__
e
k -..-u.t-...l.uhn._l .-.-.
e 11 Jo Y

[} i
" -

L
S

i g =
hE
Ay o T e S

>

A M
.
)

AR Pt _m..u”.._ .
’




Fig. 5

Fig. 5 (Agrandissement
200) — Fil de soie artifi-
cielle a 'oxyde de -cuivre
ammoniacal, non tordu, au
titre 160 (c’est-a-dire de 16
brins ou filaments plus ou
moins séparés) tel que le fil
sort du dévidage.

Fig. 6 (Agrandissement
200). — Fil de soie artifi-
cielle 2 Poxyde de cuivre
ammoniacal du titre 100,
plongé pendant une 1/2 heu-
re dans ’eau ordinaire.

Chargé d’eau ce fil se con-
tracte, se gonfle et perd les
2/3 de sa résistance.

M.E.C.D. 2017
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LA SOIE ARTIFICIELLE
ET SA FABRICATION

— AL R e

NOTIONS GENERALES

La soie naturelle est, comme on sait, le produit du ver-
a-sole, qui, en subissant sa métamorphose de chenille en
chrysalide, file son cocon de soie. I.'organe qui secrete la
soie, se compose de deux tubes trées etroits, appeles filieres,
se terminant par deux ouvertures situées sur la bouche
de I'animal. Quand la chenille s’appréte a filer son cocon,
cet organe se remplit d’un liquide visqueux, ayant de la
ressemblance avec de la gomme, qui finit par s’ecouler par
la filiere, s’étire en fil indéfini, et durcit au contact de 1'air.

I.a soie artificielle n’a de commun avec la soie naturelle
que certaines propriétés physiques, elle n'est donc qu'une
imitation et non une substitution de cette derniére. D’ail-

Jeurs une substitution ne pourrait jamais avoir lieu, sans
étre-aussitot constatée et prouvee avec 'aide de la chimie.

La soie artificielle n’est autre chose que de la cellulose,
transformee en fils fins. Quoique 'on ait fait de nombreux
essals pour fabriquer de la soie artificielle avec d’autres
matieres, il a eté constaté que la cellulose est la matiere
premiere la plus avantageuse a une grande industrie, vu
quon la trouve partout en quantite voulue et a bas prix.

Chapitre I

LA CELLULOSE

Les principaux tissus des vegétaux, aprés leur épuise-
ment par les dissolvants neutres, sont constitues par 1’asso-
cratron orgamique des corps suivants i~

1° Les corps cellulosiques (cellulose, pavacellulose, méta-

3
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cellulose) ; 2° la vasculose; 3° la cutose; 4° la pectose; 5° le
pectate de chaux ; 6° les substances azotées ; 7° des matiéres
minerales diverses.

On donne le nom de cellulose a la substance qui constitue
essentiellement 'a trame des végétaux et méme d’apres,
Payen, Loewig et Kolliker, celle d’un certain nombre d’ani-
maux inferieurs. Son nom lui vient de ce qu’elle affecte d’or-
dinaire la forme de cellules. — Nous laissons de c6té la

cellulose animale pour ne parler que de la cellulose végétale
qui nous occupe principalement.

CELLULOSE VEGETALE. — A I'état naturel la cellulose
existe dans tous les végétaux, mais sous des formes bien
differentes. Dans la fermentation alcoolique, le Saccha-
romyyces cerevisiae qui produit cette réaction, et qui constitue
la levure, se transforme en donnant naissance dans les tissus
a une certaine quantité de cellulose. Les lichens, les algues,
les jeunes organes des plantes, contiennent ce corps sous
une forme qui permet de I'isoler assez facilement: on le
rencontre avec une texture plus serrée dans la meelle des
arbres, les poils végétaux, les fibres textiles, les masses
succulantes ou charnues des fruits, les radicelles et les
racines a developpement rapide. La cellulose des bois
proprement dits, des noyaux des fruits, est au contraire
incrustée par des matiéres qui lui communiquent parfois une
tres grande dureté. Ce produit se trouve souvent a peu prés
pur dans le vieux linge, le coton, le papier blanc, surtout les
papiers dits Berzelins et papiers riz. D’aprés M. Fremy,
les vegétaux contiendraient divers corps constitutifs de la
trame elémentaire : de la cellulose vraie, soluble en propor-
tion de 37 9% de ce que 'on appelle d’ordinaire cellulose,
dans le réactif de Schweitzer (solution ammoniacale de
cuivre); une cellulose soluble (paracellulose)dans ce réactif,

apres l'action des acides (38 9) et de la vasculose tout A
fait insoluble.

La vasculose tournit le squelette des cellules végétales,
elle contient plus de carbone et moins d’hydrogéne que
la cellulose; elle soude les cellules et les fibres. Quelquefois



elle existe a l'intérieur des tissus, a l'etat de membrane
cornee. Elle forme la partie lourde des végetaux, est inso-
luble dans I'acide sulfurique bihydrate et dans le reactif cui-
vrique, et ne se dissout pas, a la pression ordinaire, dans
les dissolutions alcalines; mais elle s’y dissout a la faveur
d'une certaine pression. La vasculose se dissout dans les
corps oxydants, tels que ’eau de chlore, les hypochlorites,
I'acide azotique, I’acide chromique, les permanganates, etc.

Avant sa dissolution, elle se change en un acide résineux
soluble dans les alcalis.

Pour séparer la vasculose des corps cellulosiques, M.
Fremy a recours 4 l'acide sulfurique bihydraté, qui ne
dissout que les premiers. Le réactif cuivrique agit de la
meme maniere. Sil’on veut dissoudre la vasculose pour doser
directement les corps cellulosiques, il fautsoumettre pendant
plusieurs heures le tissu organique a l'action de 1’acide
azotique ¢tendu de son volume d’eau, lequel transforme la
vasculose en un acide résineux jaune, soluble dans les
alcalis. Le tissu est repris par une dissolution alcaline, qui
dissout cet acide jaune, en laissant les autres corps.

La membrane transparente placee 4 la surface des parties
acriennes des végétaux est la cutose.

La subérine est formee par la réunion de la cutose a la
vasculose. La cutose resiste aussi a 1’acide sulfurique bihy-
drate; mais elle se dissout dans les solutions étendues ou
carbonatees de potasse et de soude. Avec I'acide azotique,
elle produit de 'acide subérique. Pour séparer la cutose
on fait d’abord usage du réactif cuivrique, ensuite de la
potasse, employee une seconde fois sans pression. Le pre-
mier réactif s'empare des corps cellulosiques, le second
attaque la cutose, et le dernier dissout la vasculose.

La pectose est insoluble dans l'eau, mais elle devient
soluble et se transforme en pectine par 'action des acides
c¢tendus. La pectose se dissout en soumettant & chaud le
tissu organique a I'influence de I'acide chlorhydriqueétendu

La pectine formee se dissout dans I'eau et on la précipite
avec 1’alcool.

M.E.C.D. 2017
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- Le pectate de chaux est la base du tissu membraneux
qui sert a relier les cellules entre elles, car, en le décompo-
sant par un acide, le tissu se désagrége. On traite a froid
le tissu par l'acide chlorthydrique étendu: celui-ci dissout
la chaux et laisse 'acide pectique insoluble. On traite le
résidu par une solution étendue de potasse, laquelle forme
un pectate soluble, que I'on décompose par les acides.

Le dosage des corps azotés et celui des substances inor-
gamiques se font par les méthodes connues. Ies corps azotés
sont dissous dans les alcalis, et les substances inorganiques
se retrouvent dans les cendres aprés la calcination.

Le bois contient en plus du xylone ou matiére incrusta-
ableifa %) |

PROPRIETES . La cellulose est un composé ternaire que

l'on considére comme un polyglucoside formé par deshy-
dratation et condensation d’au moins deux molécules du
corps. La formule est

(CIE H?20 Oi'ﬂ)
et sa composition centésimale est représentée par le tableau

suivant :
: R DL Dl 4 e e 1
Cl2 H20 O | ‘BOIS |'COTON| LIN ° |PAPIER
Carbone ., . . .-, 4k, bk 43,87 | 43,30 | 43,63 | 43.87
Hydrogene, . . . 6,14 6.9 6,40 6,21 6,12
Oxygeéne. " . . . 49,42 | 49,90 | ‘50,30 | 50,16 20,01
100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00
_ . |

“c'est-a-dire par du carbone et de 'eau. car la premiere for-
mule peut eégalement s’exprimer ainsi :

CARBONE........ 43,87
BN ek au 56,13
100, 00

Pure, elle est solide, blanche, diaphane, inodore et insi-
pide, insoluble dans I’ean froide, I’alcool, I’éther, les huiles
grasses ou volatiles. Sa densité est de 1,25 a I,45. Sous
'action de la chaleur, la cellulose se decompose a 200° en

M.E.C.D. 2017
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fournissant de l'eau, de 'acide acetique, de la pyrocate-
chine, des produits empyreumatiques complexes, et un
charbon, qui garde en geneéral la forme du corps que 'on a
détruit. Elle est inalterable a l'air, quand elle est pure;
mais dans le bois, elle se decompose par suite de la présence
de matiéeres azotées; c’est le phenomene qui se passe, lors
de la pourriture des vegetaux.

La cellulose, en presence de l'eau, se comporte d’une
facon variable, suivant l'etat dans lequel on la prend :
ainsi les noyaux de dattes ne sont nullement attaques par
une ¢bullition prolongee, tandis que l'eau qui a servi a
faire une decoction de plantes marines, se prend en gelee

par le refroidissement, par suite d’'une modification de la
cellulose. - |

Ce corps est soluble dans I’hydrate de cuivre dissous dans
’ammoniaque (Péligot) ; dans le réactif de Schweitzer ; et
si I’on neutralise ces dissolutions par un léger excés d’acide

- chlorhydrique, on en reprecipite la cellilose sous forme de
flocons, sans que ce corps ait subi aucune modification. Ia
cellulose est insoluble dans les alcalis faibles, dans les carbo-
nates alcalins dans la dissolution dechloredansl’eau. C'est
sur cette derniere propriete qu'est fonde 'art du blanchi-
ment, pour les fibres de coton, chanvre ou lin, avec les
chlorures décolorants ou les hypochlorites, mais il faut se

rappeler qu'un contact trop prolongée altére les fils ou les
tissus. - _ b

I’action des alcalis caustiques a chaud, est peuenergique
quand la cellulose est bien cohérente. I industrie se sert
souvent de cette réaction faible, car elle a pour résultat
direct de resserrer les tissus et de leur donnet en outre la
propriete de se teindre en nuances plus foncées. On évite
cependant l'action du lait de chaux, qui enleve patfois
aux tissus exposes a 1'air, une partie de leur tenacite. Si l'on
chauffea une haute température, lesalcalis caustiques modi-
fient complétement la constitution moléculaire de la cellu-
lose, et au dela de 190° il y a dégagement d’hydrogéne et
formation d’alcool meéthylique ; une plus forte chaleur
amene la formation de composés ulmiques, et d’acétate,

M.E.C.D. 2017



M.E.C.D. 2017

formiate, oxalate, et carbonate de potasse.

LE MERCERISAGE *. Ce serait en 1844 que John Mercer
aurait commence ses recherches relatives a I’action que les
alcalis caustiques exercent sur les fibres textiles. Comme
pour nombre de découvertes le hasard eut sa part dans celle
de Mercer. Au cours d’'une étude sur les phénoménes de
capillarité produits par divers liquides, il observa, en fil-
trant de Ia soude caustique concentrée i travers un tissu

de coton, que celui-ci avait éprouvé des modifications
caracteristiques.

Une contraction s’était produite dans Ie sens de la lon-
gueur et de Ia largeur, et la fibre, plus épaisse, avait acquis
une certaine transparence. En méme temps, la densité de
la soude filtree avait diminué et n’était plus que de 1,265
au lieu de 1,300, ee qui donnait 4 penser qu’une partie de
I'alcali §’etait fixée chimiquement sur la cellulose.

Cette observation préliminaire engagea Mercer A pour-
suivre sur le eoton I'é¢tude du phénoméne, qu’il baptisa
lui-méme du nom de mercerisation, vocable sur lequel celui
de mercerisage a prévalu en francais

I1 obtint les meilleurs résultats en opérant, soit avec un
tissu blanchi, soit avec un tissu simplement décreusé, au-
dessous de la température d’ébullition, aw moyen d’une
lessive etendue de soude.Le tissu était introduit dans de la
soude marquant de 26° 4 29° Be, 4 la température de 150 C.

Apres elimination de la soude par des lavages & grande
eau, le coton mercerisé offre un aspect tout nouveau. ILa.
fibre est plus épaisse, plus réguliére, plus transparente : au
lieu de se presenter sous la forme d™un ruban aplati, 4 bords
epais plus ou moins contourné en spirale, elle s’arrondit ‘et
gagne une cpaisseur, aux dépens du canal central qui ‘la
traversait dans toute sa fongueur, et qui, alors, a presque:
completement disparu. |

Mercer avait, des ['origine, constaté une contraction des
fils de 20 4 25 9, dans le sensdela longueur : un tissu, comp-

() Nous empruntons quelques repseignements sur le mercerisage a M. Maurice
Prud’homme, auquel Vindustrie doit des recherches trés suivies sur cette questiop.
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tant 200 fils au pouce carre, pouvait arriver a en renfermer
270 apres mercerisage. la resistance a la rupture avait
augmentée en méme temps ,et I'accroissement n’était pas
moindre de 69 9, pour les tissus et de 46 %, pour les fils.

I.e poids du tissu mercerise avait gagne de 4,5 a 5,5 %,
et cette augmentation de poids provenait d’'une fixation
d’eau, disparaissant a 100°, mais se refixant par 1'exposition
a l'air. Mercer admettait que la cellulose formait avec la
soude une combinaison C* H* O Na®* O, que les lavages
transformaient en C* H* O , H* O. — Ces formules sont
basees sur 'augmentation de poids qu’acquiert la fibre
traitée par la solution alcaline, puis lavée a fond.

La formule qu'on donne de la cellulose mercerisee, est la
méme que celle qu’ Aimeé Girard a assigné a 'hydrocellulose,
corps qu’'il obtenait par l'action de l'acide sulfurique
concentre sur la cellulose (1881), et cette identite de la
cellulose mercerisee a la soude et de 'hydrocellulose n’a tien
qui doive nous surprendre, car Mercer avait constate que

l'acide sulfurique concentre (ainsi que le chlorure de zinc)

produit sur le coton a peu pres le méme effet que la soude
et le mercerise également.

I"' l

'n outre des propriétés que nous venons d’exposer, le
coton mercerise acquiert aussi la remarquable faculte d’avoir
en general, plus d’affinité pour les matiéres colorantes,
de les fixer plus facilement, et avec plus d' eclat et de viva-
cite. Le mercerisage constitue pour la teinture une économie

de la matiére colorante, en améliorant en méme temps les
nuances.

Un document, fort intéressant au point de vue histo-
rique, se trouve dans l'ouvrage de Kurrer, Druck wund

Farbekunst, paru en 1859. Cet article parle de la découverte
de Mercer et de ses applications.

Vers 1894 arrive avec une autre decouverte une nouvelle
periode plus importante : celle du mercerisage sous tension,
qui amene le coton a présenter le brillant et 1'éclat de la

soie, et qui pour cette raison, est connu sous le nom de
similisage. -
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MM. Thomas et Prevost, de Crefeld, faisant des essais
sur des tissus mi-soie (coton et soie), furent frappés de la
facon dont le coton des pieces mercerisées se teignait, et
de I'intensité et du brillant qu'acquéraient les nuances sur
cette fibre. Ils songérent 2 tirer parti de cette propriété et
pour empécher la déformation du tissu par la contraction
du coton, la piéce d’étoffe était tendue au prealable sur une
fame, mercerisee a la soude, puis lavée directement & I'état
tendu. On observa que les pidces ainsi traitées presentaient

a l'envers un brillant particulier qui n’avait pas été cons-
tate jusqu’alors.

Il y a a remarquer que les cotons d’Egypte, et autres

cotons longue soie, sont seuls susceptibles d’acquérir nette-
ment le brillant de la soie.

Le mercerisage sous tension s’applique aux écheveaux ou
aux tissus, mais il n'y a pas lieu d’examiner icj les MOoyens
mecaniques ou appareils employes a cet effet. Nous faisons
simplement remarquer que les écheveaux sous tension sont
introduits dans de la soude caustique, dont la concentration
varie entre 18° et 300 Be, suivant que 1'on opére 2 froid, ou
ala température ordinaire. Quand la transformation est
achevée, ce qu'on reconnait a I'aspect parcheminé de la
fibre, on lave a I'eau, en maintenant 1a tension, jusqu’a
disparition de la soude, puis on passe par un acide faible,
On peut aussi procéder en imbibant d’abord I’écheveau de
soude et en I'étirant seulement apres coup. Dans ce cas, la
force exigée est quatre fois plus grande que celle qu’il faut

pour maintenir le coton tendu pendant le mercerisage.

Les propriétés physiques du coton mercerisé sots tension
sont intermediaires entre celles du coton ordinaire et du
coton simplement mercerisé sans tension. Tandis que celui-
Cl présente, par exemple, une résistance a la rupture plus
grande d’environ 69 %, que celle du coton ordinaire,l’accrois-
sement n'est plus que de 35 9, pour le coton mercerisé sous
tension. Ces résultats sont parfaitement comprehensibles,

puisque I'allongement de la fibre provient d’un travail ou
d’une perte de force vive correspondante,
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Comme conséquence, I’élasticité du coton mercerisé a la
facon ordinaire est aussi bien supérieure a celle du coton
mercerise sous tension. I.e maximum de brillant est obtenu
quand la tension est arrivée a la limite d’élasticité du fil,
c’est-a-dire proche de la rupture de celui-ci.

Le brillant obtenu par le mercerisage sous tension est

permanent : ni le blanchiment, ni les lavages, ni la teinture
ne le font disparaitre.

Au point de vue de la teinture, le coton mercerisé se teint
plus a fond dans les mémes conditions que le coton ordinaire
et que le coton mercerisé avec tension, bien que ce dernier
devienne plus foncé que le coton ordinaire. I'intensité des

teintures est d'une maniére générale, proportionnelle a la
tension qu’a subie le fil. |

Au microscope, le coton mercerisé avec tension parait
plus transparent que le coton mercerisé sans tension. Ia
fibre s'est régularisée, en prenant un diamétre plus petit,
et I'on congoit queles phénomeénes de réflexion dela lumiére
sur une surface devenue plus unie soient plus complets, et
plus brillants. Ce méme brillant sur les fils de soie artifi-
cielle provient uniquement de leur mode de fabrication :
la matiére du coton, la cellulose, dissoute dans un réactif
approprie, est chassée par 1'air comprimé au travers d’une
filiere, sous forme de fils réguliérement cylindriques. Clest
cette regularite et la forme méme, et non la matiére des
fils, qui, pour les soies artificielles, détermine le brillant.

Il etait intéressant de montrer que 'origine du brillant
pour le coton merceriseé sous tension estla méme que pour

les soies artificielles, et ne tient qu’aux propriétés géomé-
triques de la fibre.

Quoique la simili-soie n’atteigne pas au brillant incom-
parable des soies artificielles, elle posséde sur ces derniéres
une superiorite : c’est la solidité, la résistance 4 la rupture,

qualite qui fait surtout défaut a la soie artificielle quand elle
est mouillee.

L’action que les acides exercent sur la cellulose est
des plus importantes. Si 'on chauffe ce corps avec de
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'acide iodhydrique en solution concentrée, vers 1800, il se
dégage de I'hydrogene qui décompose le produit, et donne
des carbures forméniques et surtout de /' hydrure de duodé-

cylene C** H® (Berthelot).

I, acide sulfurique agit d’une facon trés variable, suivant
son degre de concentration; si 'on trempe de la cellulose
pure, comme du papier blanc non colle, dans un mélange de
deux volumes d’acide et de un volume d’eau, et que I’on ne

laisse le contact s’effectuer que pendant trente minutes
environ, on modifie totalement I'aspect de ce.corps, on

- sature aussitot 'acide par un passage en eau ammoniacale,
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puis en eat pure. e papier est devenu résistant, translucide
de toucher gras ; il ne filtre plus, mais il sert dans les expe-
riences de dialyse et a été employé dans l'osmogéne du
sucre, car il laisse passer les liquides par ses pores. On a
transforme le papier en ce corps que MM. Ponmaréde et
Figuier ont decouvert en 1846 et désigné sous le nom de

parchemin végétal ou papyrine. En 1857 un Anglais s'est
livré a la fabrication de ce produit.

o1 le contact de la cellulose avec 'acide sulfurique a été
trop prolonge, le papier parchemin se désagrége, et se trans-
forme, sans se colorer, en une cellulose soluble qui n’a pas de
pouvoir rotatoire, alors que celui de Pamidon soluble est
de +211°, puis en une dextrine spéciale, qui se colore en
bleu par I'iode, comme les matiéres amylacées, cette dex-
trine est dextrogyre, mais plus faiblement que celle obtenue
avec l'amidon. La coloration de la cellulose par 'iode, en
presence de I'acide sulfurique, est employée par les micro-
graphes, depuis les observations de Cramer, pour retrouver
la presence de cette substance. Si 'action de 'acide sulfu-

rique sur la cellulose continue, on transforme la dextrine

en deux glucoses, surtout par une ébullition prolongée. On
prepare de cette maniére le corps que Braconnot, en 1810,
avait designe sous le nom de sucre de chiffons. Une action
tres prolongee de I'acide améne la production de composés
ulmiques, tel 'ulmine C® H?» O" et des composés analo-
gnes aux tourbes, aux lignites, aux houilles et 4 I’anthra-
cite, mais si on ajoute au produit du bioxyde de manganése,



on obtient de I'acide formique.

I /acide azotique modifie la cellulose d’'une maniére trés
remarquable. Lorsqu’on emploie I'acide fumant, on produit,
méme a froid, une action trés vive, car le corps obtenu fait
explosion si on le chauffe 4 120°, ou si on le touche avec
un corps enflamme. C'est le pyroxide, la pyroxiline, le ful-
micoton. Braconnot a signalé cette modification dés 1833,
mais en 1847 M. Scheenbein a montré que pour obtenir un
produit bien preépare, il était préférable de tremper le coton
ou la cellulose, dans un mélange de trois volumes d’acide
azotique concentre et de cinq volumes d’acide sulfurique.

Apres un contact, de une heure environ, la combinaison est
effectuce.

CEHO 00 + 5 (Az ) =5 (I0) <+ 0" 0™, 5 (Az 02)

Cellulose Acide azoligue Eau Pyroxyline

D’apres Bechamp il existe plusieurs sortes de celluloses
nitriques, car la cellulose perd successivement plusieurs
equivalents d’eau, pour les remplacer par un nombre égal
d’equivalents d’acide azotique.

Ce produit garde toujours I'aspect du corps qui a servi
a le préparer, a la consistance prés; il est, en effet, un peu
plus dur au toucher que le coton ordinaire, mais il augmente
de poids puisque roo parties de coton fournissent 175
parties de pyroxyle.

La cellulose trinitrique a pour formule :
C‘Efi- HET O?E} : 3(AZ OE)
La cellulose tetranitrique :
CE”; HS{'} Oiﬂr 4(AZ O?,)
La cellulose pentanitrique (pyroxyle) :
C* H” 0% s{Az ()

Ces composes dégagent en briilant un volume énorme de
gaz (acide carbonique, oxyde de carbone, azote, vapeur
d’eau) puisque 'on a réuni des éléments trés combustibles,
comme 'hydrogéne et le carbone, et un élément trés com-
burant, 'oxygéne; aussi, a-t-on cherché i remplacer pour
les armes a feu, la poudre par le fulmicoton. Ce corps a été

|
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abandonné comme trop brisant. M. ABEI, qui a lon-
guement ctudi€¢ ce produit, a montré que le pyroxyde
ordinaire peut servir sans inconvénient pour les travaux de
mines; lorsque I'on opére sous I'eau, on peut éviter la com-

bustion trop instantanée et les dangers d'explosion des ar-

mes a feu, en comprimant le coton poudre. M. Ed.
SCHULTZE a proposé d’obtenir un produit analogue et
destine aux mémes usages, par le traitement de la sciure de
bois; il y a en Angleterre une fabrique de cette poudre.

Lorsqu’on plonge du coton cardé(s5 gr.) dans un mélange
d’acide sulfurique concentré (1000 gr.) et d’acide azoti-
que a densite de 1,367 (500 gr.) ou dans un melange de
nitrate de potasse et d’acide sulfurique monohydraté,
dans le rapport de 8 : 12, on obtient un fulmicoton spécial,

la cellulose octonitrique C** H®2 O'2, 8 (Az O?) de M. May-

nard, apres l'avoir lavéa grande eau et débarrassé des
traces d'acide, puis séché a l'air. Ce corps insoluble dans
I'alcool ou dans I'éther, se dissout dans T partie d’alcool
pour 3 parties d’ether, pour donner le produit appelé
collodion, qui sert en photographie et en médecine, voir
méme dans 'industrie, car, sous le nom de cuir artificiel,
M. S. Robe a proposé un produit qui n’est que du collo-
dion en feuilles plus ou moins épaisses, trempe dans ’acide
sulfurique étendu de son volume d’eau, pendant quelques
secondes. Ce nouveau corps peut se tanner et se colorer tres
facilement. Le collodion associé au camphre, devient
apres certaines manipulations du celluloid*.

Les acides organiques monohydratés comme les acides
stéarique, butyrique, benzoique, forment avec la cellulose
des composés neutres analogues aux glucosides (Berthelot)

(") Le Celluloid est un corps solide, absolument homogene incoloreou jau-
natre, (ransparent, d'unc densité de 1,37, sans saveur, inodore sil est
suffisamment dessécheé; par le frottement ou la chaleur il dégage une faible
odeur de camphre. 1l est trés mauvais conducteur de la chaleur et do
Pélectricité, son élasticite est comparable & celle de livoire; il est tres
ductile et trés malléable & chaud.

Se Fabrication: Comme nous 'avons dit, ce corps si inbéressanl a pour

base la cellulose; d’ou provient son nom. Sa préparation comprend sept
phases distinetes :



—_—ly -

1° La transformation de la cellulose en pyroxiline.

2° Le blanchiment, aprés pilage, de cefte pyroxiline, et sa dessiccation
partielle.

. 39 Lel broyage de la matiére blanchie, avec addition de camphre, imbibé
‘aleool. '

4° L.a transformation en une sorte de collodion de la matiére ainsi
obtenue. |

5° La sohdification de ce collodion, et I'homogéeneisation du corps.

6° La econdensation sous un pelit volume relafif,
7° Le debitage el la dessiccation des masses formees.

I, acide acétique concentré et bouillant ne désagrege pas
la cellulose, mais & 1909, et en vase clos, il forme un produit
liquide, jaunatre ,d’ou l'eau précipite des flocons blancs

de cellulose acétique,

ICE H (C B O O (Schiossberger.)

Le fluoruredebore (BoF?) charbonne immediatement la
cellulose; le chlorure de zinc ne I'attaque pas. Cette derniere
reaction est intéressante a connaitre, car elle permet de
distinguer dans les tissus les fibres végétales de certaines
fibres animales une dissolution neutre du sel, portée a

609, dissout trés facilement la soie, sans toticher au lin, au
chanvre ou au coton. Il en est encore de méme de 'oxyde
de nickel ammoniacal. (Schlossberger)

~ PREPARATION : Pour obtenir la cellulose pure, on se sert
generalement de coton, de papier, de mcelle d’arbres, etc.,
et I'on soumet ces matieres a 1'action successive de l'eau,
puis de solutions de soude et d’acide chlorhydrique, enfin
on lave alalcool, puis a 1’ether et a I’eau, avant de sécher ;
on reprend le produit par l'acide acetique cristallisable et
bouillant, puis par I'eau a I’ébullition et 'on seche enfin,
a la temperature de 100°.

M.E.C.D. 2017
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Origine de la Soie artificielle.

I’idée de produire de la soie artificielle est ancienne.

Le physicien et naturaliste francais Réaumur 1’a mani-
festee en 1754. Dans ses mémoires pour servir 4 I’histoire
des insectes il dit explicitement : « I,a soye n’étant qu une
gomme liquide qui se desséche, ne pourrions-nous pas
nous-meémes faire de la soye avec nos gommes et nos résines?
Cette idée, qui pourrait d’abord paraitre chimerique,
ne semblera pas telle lorsqu'on viendra & l'approfondir.
Nous sommes déja parvenus a faire des vernis
qui ont les qualités essentielles de la soye : les vernis de la
Chine et ceux qui les imitent bien ne craignent aucuns
dissolvants, 'eau n’a aucune prise sur eux ; des degrés de
chaleur plus grands que ceux auxquels nos étoffes sont
exposees ne sauraient les altérer. Si nous avions des fils
de vernis nous en pourrions faire des tissus, qui par
leur eclat et leur solidité, imiteraient ceux de la soye
qui n’auraient pas plus de valeur , car les bons vernis
bien secs ne sentent rien. Mais comment tirer ces vernis en
fils . Nous devons peut-étre désespérer de les tirer en
fils aussi fins que le sont ceux des vers 4 soye, mais ce
degre de finesse ne leur est pas nécessaire, et il ne doit
paraitre impossible ni de les filer, ni de les filer assez fins,
quand on pense jusqu’ou 'art peut aller. »

Ce n’est cependant qu’aprés la découverte de la nitro-
cellulose, et les propriétés de cette matiére, qu'apparais-
sent les premieres tentatives faites en vue de la production

de fils se rapprochant comme qualités extérieures de la soie
naturelle.

Audemars, de Lausanne, prit en 1885 un brevet en vue

~de transformer la nitrocellulose dissoute en fils fins, qu’il

appela soie artificielle.

Plus tard on a donné une forme pratique & cette idée,
en transtormant une dissolution de cellulose en fil artificiel,

quon employait comme filament conducteur dans les
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lampes a incandescence.

Mais comme produit textile les tentatives de cet auteur
ne furent pas couronnees de succes, et cen’est qu’a la suite
des nombreusesexperiences du comte Hilaire de Chardonnet,
le grand innovateur de la soie artificielle (18660), que les

produits de cette fabrication devinrent un article de com-
merce.

Cependant avant M. de Chardonnet il n'est que juste de
citer les noms de SWINBURNE, CROOKES, NESTON, SWANN,

WYNNE et POWELL, qui ont tous contribue a la belle inven-
tion de la fabrication de la soie artificielle.

Les diverses variétés de soie artificielle employces dans

I'industrie ne sont autre chose que de la cellulose pure ayant
acquis le brillant de la soie naturelle.

Elles se distinguent donc du produit tire du ver a soile en
ce qu’elles ne renferment pas d’azote.

Toutes ont pour origine la fibre végétale, soit sous la
forme de coton, soit sous la forme de pate de bois.

Suivant les différentes solutions qui entrent en jeu, on
peut diviser cette fabrication en quatre groupes principaux,
deja exploités industriellement, ou qui ont quelque chance
de I'étre un jour :

I. LA sOIE ARTIFICIELLE de CHARDONNET, derivant de
la nitrocellulose.

II. LA SOIE ARTIFICIELLE d’aprés DESPEISSIS. formée

avec de la cellulose soluble dans 1'oxyde de cuivre ammo-
niacal.

IIT. I,A Viscosg, ou soie artificielle fabriquee avec
le viscoide. '

IV. Le FI, ARTIFICIEL, BRILLANT, produit par une
solution de cellulose dans le chlorure de zinc.

M.E.C.D. 2017
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La Soie Artificielle du Comte de Chardonnet

Les procedes de CHARDONNET ont eté decrits dans nombre
de bulletins et de revues techniques, de sorte que nous n'en
donnons ici qu'une description sommaire.

Le produit de cette fabrication a eu son premier grand
succes a 'Exposition de Paris en 1889. Depuis, les procedes
de Chardonnet sont exploités par plusieurs usines en France
et a 'Etranger. En France ce sont les Etablissements de
Chardonnet a Besangon ; en Allemagne c’est la Societe des
fabriques reunies de soie artificielle a Francfort ; en Suisse
I’Usine de Spreitenbach, canton d'Argovie; en Belgique
les Fabriques de Tubize et d’Obourg. Dans le cours des
années les methodes de Chardonnet ont ete modifiees,

de sorte que 'on produit aujourd’hui une marchandise de
qualite presque irreprochable.

Il y a a peu pres 20 ans ,un professeur de chimie de Bale,
M. Ch. SCHAUBLIN, a obtenu la nitrocellulose du fulmi-

coton, en traitant, comme nous I'avons deja dit, de la cellu-
lose pure, par un mélange de nitrate de potasse et d’acide
sullurique. La dissolution de ce produit dans lether et
I'alcool, donne le collodion bien connu, qui au contact de

- l'air forme un corps compact et €lastique.

ANCIEN PROCEDE. — Au commencement la cellulose
(coton, parile, bots etc. ') était transformée en fulmicoton,
et ce dernier dissous dans 1'alcool et 'éther ; on obtenait
ainsi le collodion, comme il a déja ete mentionne avant.
A ce produit on ajoutait un peu de perchlorure de fer ou
chlorure de zinc et du tannin. De cette matiere on étirait
le fil qui traversait un bain d’eau acidulée avec de I'acide
azotique. Le fil etait ensuite traité comme la soie naturelle.

La soie teinte était obtenue en melangeant les matiéres
colorantes voulues au collodion.

NOUVEAU PROCEDE. — Ce nouveau procede est un peu
plus complique que I'ancien, mais a ’avantage de produire
un fil de qualite supérieure. Comme matiére premiére, on

-
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n’emploie plus ici que du coton lave. Sa transformation en
nitrocellulose fulmicoton s'accomplit par immersion de
4 kg de coton dans un melange de 35 litres, composes de
15 unités d’acide nitrique (poids spécifique 1,52) et 85
unités d’acide sulfurique ordinaire. I immersion dure 4 a
6 heures. Ia cellulose se combine plus ou moins pendant ce
temps avec ’azote de la nitrocellulose, suivant que I'immer-
sion dure plus ou moins longtemps. Ceci ne peut étre
constaté qu’au microscope et par la lumiere polansee
I acide est ensuite exprimé de la nitrocellulose, qui est
lavée jusqu’a ce que toute trace de cet acide ait disparu.
Finalement la matiére est séparée de son eau, sous des
presses hydrauliques, jusqu'a ce qu’elle n'en contienne
plus que 36 9,. Dans cet etat la nitrocellulose n'est
presque plus inflammable, ce qui est d’une grande
importance pour son but final. On prend ensuite 22 kg. de
cette nitrocellulose on y ajoute 100 litres d’'un melange com-
posé de parties égales d’alcool et d’ether dissous. Cette
solution est ensuite filtrée et conservee dans de grands
réservoirs. La pratique a montré qu’une solution reposee
pendant plusieurs jours, donnait une meilleure soie, qu une
solution nouvellement preparee De cette pate on file
ensuite la soie. On se sert, a cet effet, d'un appareil
tres simple, qui se compose d'un certain nombre de petits
tuyaux en verre, étires en capillaires, d’une ouverture de
0,I0% a 0,20%. La nitrocellulose est pressce a travers
ces capillaires sous une pression de 60 kg. par cm?
Plusieurs de ces fils sont reunis ensemble, enroules sur
bobine, et correspondent comme titre a un fil de soie
naturelle. En séchant, ces fils acquierent un certain
brillant, de la résistance et de 1'élasticité. Comme sechoir
on emploie un local chauffé a 45° et ayant une forte
ventilation. De cette maniére l'alcool et 1'éther, encore
contenus dans la soie, sont wvolatilises, et par suite
le degré d’inflammation du fil s’abaisse considerablement.
Cependant pour le rendre complétement ininflammable, le
fil doit étre deénitre, ce que I'on obtient dans un bain com-
posé de sulfures alcalins. Ainsi ’on produit un fil resistant

4
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et elastique de couleur jaunatre, qui est blanchi ensuite
au chlorure de chaux. I,a teinture de cette soie se fait de nos
jours comme celle de la soie naturelle, avec des matieres

colorantes basiques, et non plus par un melange de ces

matieres colorantes a la nitrocellulose ,comme le recomman-
dait le premier procede.

Mr K. Haller, professeur du cours de chimie organique
a la Sorbonne, a dit dans une conférence sur la soie artifi-
cielle dérivant de la nitrocellulose, et faite a 1'Institut
chimique de Nancy, que le comte de Chardonnet, apres
avolr essaye diverses varietes de cellulose, s’est arréte au
coton et a la pate de bois qu’il nitre dans des conditions

speciales. Il attache, de plus, une trés grande importance
aux points suivants :

DESSICATION PARFAITE DES CELLULOSES. — Cette
dessication est opérée dans des etuves formees, de préfe-
rence, par des grilles en tubes de cuivre ou de fer traversees
par un courant d’eau ou de vapeur, a une temperature
comprise entre go et 100 degres.

CONCENTRATION DES ACIDES. — Cette concentration est
de la plus haute importance, non seulement pour le degre

de nitration, mais encore pour la solubilite ultérieure des
produits.

LAVAGE DES PRODUITS ESSORES .— Il doit étre mene
sans elévation de température et achevé dans une essoreuse
de construction particuliére, ou le produit essore, puis
mouille d’eau pure, alternativement, un grand nombre
de fois. Souvent le produit, une fois termine, est blanchi
aul moyen d'une trés petite quantite de chlorure de chaux
et d’acide nitrique. Le pyroxyle obtenu au deébut, aprés
avoilr eéte convenablement lavé et seche, est ensuite dissous

dans un melange d’alcool et d’ether pour realiser du col-
lodion dont 100 litres renferment :

Ether rectifié 4 65 degrés.......... 36 litres.
Alcoel & g5 degres. .. . i oiuvaniia 04 litres.
PVIORINNe o v s FRCRR QU 5 kilogr.
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Depuis, 'atiteur a montré qu’il existe deux especes de
pyroxylines tétranitriques, l'une anhydre, qu'on obtient
par dessiccation compléte et qui est celle géneralement
employée et connue. Une seconde espéce est hydratée et
contient 16 a 25 pour 100 d’eau de constitution ; elle differe
de la précedente par ses proprietes optiques (action sur la .
lumiere polansee) et par sa solubilité. Pour I'obtenir il faut,
aprés avoir bien lavé la cellulose que 'on vient de nitrer,
I'essorer sans la sécher, de facon qu’elle contienne 30 pour
100 de son poids d’eau. Cette eau étant en part1e de I'eau
de constitution et en partie de 'eau interposée, la solution
‘obtenue avec cette nitrocellufose dans I’éther alcoolisé est
d’un tiers environ plus fluide que la solution de pyroylme
anhydre. Cette solution, filée a travers des becs speciaux
imaginés par M. de Chardonnet, n’a plus besoin de debou-
cher au contact de I’eau pour se solidifier instantanement,
'action de 1'air suffit ; en consequence le filage a leau,
tel ‘qu'on 'a vu fonctmnner a I'Exposition de 1880, a ete
remplacé par un fﬂage a sec absolument semblable a

Tancien; mais ou I'on s’est affranchi du tube 131:1*%,?'61{:(91321,1:11:1
et du courant d’eau. |

J

~I/emploi de la pyroxylme hydmtee en supprimant

son séchage, a écarté tout danger d’mﬂammabﬂﬁe et d’acci-
dent d’ explaslon dans les usines. :

ai'h

" DENTTRATION, — La dénitration de la cellulose nitrée,
prealablement mise sousla forme d’écheveaux, se pratique
touJ ours aux sulfhydfates alcalins. Le réducteur employe
au] ourd’ hu1 a Besancon est du sulfhydra,te de calcium,
fourni par I'usine de Saint-Gobain & Saint-Fons et prove-
nant des résidus de ta fabrication de'la soude Leblanc. A
la demande des consommateurs, et surtout des compagnies
d’assurances la dénitration-doit-étre faite a fond, malgre
‘quelques inconvenients qui T'avaient fait' rejeter d’abord.
Aussi, 'depuis 1893, la soie de Chatrdonet est devenue de
1a cellulose ré géneéreerpure et me presente-t-elle aucune
difference de combustibilité avec le lin, le chanvre ou le
coton. Malheureusement, la dénitration enléve au fil une
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partie de sa soliditée et de son élasticité. Il perd, en
outre, presque les deux tiers de sa solidite a l'etat
mouillé. Néanmoins, le nouveau fil fut bien vite apprecie

a cause de son vif eclat, qui depasse de beaucoup celui de
la soie naturelle.

En 18935 la soie de Chardonnet se vendait 30 frs. le kilog,
en 1886 elle était tombee a 26,50 ; en 1897 a 21,75 ; en 1898
elle valait de nouveau 25 frs. Vers cette epoque, I'Europe
avait encore peu de confiance dans ce nouveau produit,
et son grand debouche etait presque exclusivement

’Ameérique du Sud, ou elle payait les mémes droits d’entrée
que la soie naturelle.

Observations intéressantes
sur la Résistance et I’Elasticité®

Elasticit. OBSERVATIONS

1 » ¢« Force » Lea chiffres de cette m:al;r_m-e

La nitrocellulose filée d’aprés S plhr el S
le comie de Chardonnet. . . 23 9/ | porte le Al au moment on il se déchire

La méme aprés dénitvation —

et dessiccation Q ﬂfrn « Elasticité » Les chiffres de cette colonne

A . . indiquent le rallon ent pour cent du |

La méme aprés dénitvation b A e .

mars non Séchée S

fil au moment de la rupture.

7 k-
L a ni i’}’ﬂ{?&fzuﬁﬂstﬁ ﬁ Jé"ﬂ’ d ﬂﬁi’éS Buivant la conecentration de la solution, et |

Bronnevi /o | 1o soin donné a la dénitration ces chiffres |

ont wvarié considérablement, et sont &
La méme ﬁﬁ’?&’s déﬂ@fﬁ-’&ﬂﬂﬂ considérer comme moyenne d'une série |

el dﬁsszcﬂiﬁﬂﬂ i.f o d'essais de la fabrication actuelle normale,
La wméme aprés dénitration

mais non séchée S Ces chiffres correspondent 3 un titre de |

: 100 deniers (450 m. = 0.05 gr. = 1 de- |
La soie naturelle e Sl 5

Malheureusement le fil perd par désazotisation une
partie de sa résistance et de son élasticite. Il perd en outre
les 2 /3 du restant de sa force, quand il est charge d’eau.

Sans parler du danger que fait naitre la preparation du
collodion, il est a mentionner que la dessication de ce der-
nier était d'un grand inconveénient, vu son degre explosif.
Heureusement le comte de Chardonnet fit, comme nous
venons de le dire, 'importante observation, que le collo-
dion simplement exprime se dissolvait aussi facilement
dans l'alcool et I’éther que le collodion sec ; que la flui-

(*). — Voir le bulletin annuel (1900) de la Société Industvielle de Mulhouse.



dité ou viscosité de ce dernier ne le cédaient en rien a
celle du collodion desséché, et se filait aussi bien que le
premier, malgre 'eau qui pouvait y €tre contenue.

Ces collodions pouvaient donc étre filés directement a
’air, et I'enroulement des- fils formés se faisait méme avec
une vitesse remarquable ; aussi le mécanisme des machines,
servant 4 la fabrication de ces fils, était-il par cela simplifié
de beaucoup. Il fallait alors, par de puissants aspirateurs,
enlever les lourdes vapeurs d’éther des sallcs de travail.

La désazotisation des fils desséchés est une operation
aussi désagréable que delicate.

Aucun des procédés usuels de dénitration de la nitro-
cellulose (perchlorure de fer, chlorure de fer et alcool,

sulfocarbonates, etc.), n’était capable d’élim'ner les sulfhy-
drates classiques.

Ia souplesse et le brillant du produit denitre varient
beaucoup, suivant la nature des sulfhydrates employes,
et les conditions dans lesquelles la désazotisation a eu lieu.
Cette derniére particularité, et le fait que le méme sulfthy-
drate n’a pas toujours été employé dans les differentes
fabriques, ont pour cause que les propriéteés physiques de
la soie finie de ces différentes usines n’étaient de loin pas

les mémes, et il s’en suivait de nombreuses plaintes de la
part des acheteurs .

Par le sulfhydrate de calcium le fil devient dur et cas-
sant @ sa résistance et son élasticite diminuent beaucoup.
Le sulfhydrate d’ammonium dénitrifie bien sous l'influence
de la chaleur, mais son usage exige beaucoup de precautions,
et avec cela les dépenses sont €levees, sans parler de son
odeur qui est fort désagréable, quoique moins dangereuse
pour la santé que celle de I'acide sulfurique pur. Le suthy-
drate de magnésium a l'avantage d’étre meilleur marche,
dénitrifie beaucoup plus vite, et donne un fil plus resistant.
Un mélange de sulfhydrate d’ammonium et d'un sel de
magnésium est plus stable que le sulfhydrate d’ammo-
nium pur, et peut également servir a la dénitration;
cependant il occasionne des dépenses élevees et inutiles.
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En prenant certaines précautions on peut employer
le sulthydrate de sodium pour la dénitration. En géné-
ral il est a recommander de dénitrer a une basse tempé-
rature. On empéche par 1a que, au moment ot s’opére la
rcaction, le soufre devenu libre par 'oxydation de lacide

sulfurique en presence de l'acide azotique, ne vienne se
déposer sur la fibre.

Il existe pour chaque sulthydrate une limite donnée
d'une temperature inferieure a laquelle la désazotisation
s'accomplit rapidement ; tandis qu’a uhne température
encore plus basse cette desazotisation ne s’accomplit que
lentement et d’'une maniére incompléte.

En pratique il est nécessaire, dans le méme temps que la
saponification de I'éther composé d’acide azotique et de
cellulose s’opére, de proceder a une réduction compléte de
la cellulose produite. Sans cela il faudrait employer pour
cette derniere operation 8 molécules d’acide sulfurique pour’
une molecule de tétranitrocellulose. En prenant certaines
précautions on peut déja obtenir cette désazotisation
complete avec 4 molecules d’acide sulfurique.La plus grande
pa.rtle de l'acide azotique produit est reduit, perd son
oxygene, et l'acide azoteux qui en résulte s’unit directe-
ment a 'une des bases présentes. Il ne se forme que peu
d’ammoniaque. Le sulfure d’ammonium produit en faible
quantite les oxysulfures, les sulfites, les thiosulfates, qui
sont cause que le soutre reste en solution sous la forme de

polysulfures. De cette facon, le brﬂlant de la fibre n’est
nullement altére par le soufre.

Les fils de nitrocellulose désazotisée ne contiennent
plus que des traces de combinaisons de 'acide azotique.
Ces traces suffisent cependant pour deceler au moyen de la

diphénylamine la présence des soies artificielles tirées de
la cellulose. |

MM. du Vivier*, Cadoret, Lehner, Gérard ont cherché
a produire des imitations de la soie de Chardonnet, en vou-
lant eviter les défauts de cette derniére. Mais toutes ces

(*) Revue industrielle, 1890, page 194.
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inventions sont restées a 'état d’essais, et les échantillons
qui en furent tirés n’avaient pas le brillant, la souplesse et
’homogénéité, que possédent seules la soie de Chardonnet
et celle d’aprés le procédé 4 'oxyde de cuivre ammoniacal.
Cela provient de ce que, par 'adjonction au collodion de
’une des nombreuses substances proposees, les fils qui en

résultaient avaient perdu plus ou moins les qualites indi-
quees precedemment.

Le Dr Iehner est le seul qui ait continué ces essais ; 1l
a monté plus tard une usine en Suisse, mais il n’est arrive a
produire un fil vendable, qu’aprés avoir laisse de cote toutes
ses substances brevetées qu’il mélangeait a la nitrocellulose,
comme de la gomme, de la résine, de I'huile de lin traitee
par le soufre etc., pour ne plus employer que la nitro-
cellulose pure du comte de Chardonnet. Quelques procedes
mécaniques, propres a de Chardonnet ou a ILehner, sont

tes seules différences qui existent entre ces deux etablis-
ements.

Pendant que de Chardonnet cherchait a abaisser les
prix de revient, particuliérement élevés en France, des
solutions qu’il employait, en concentrant son collodion
jusqu’'a ne plus avoir que des pates renfermant 20 % en
poids aprés dessication, Lehner de son cote ne filait que
du collodion concentré, contenant 10 9%, en poids apres
dessication. Par cela ce dernier était a méme de conserver
les procédés primitifs,employés dans les fabriques de lampes
4 incandescence : c’est-a-dire qu’il pouvait simplement
faire passer ses fils sortant des capillaires pat un bain d’eau.

Pour ce procédé la pression sur les réservoirs, appeles
monte-jus, peut étre relativement diminuee, de sorte que
on peut employer des robinets en verre, et des tubes en
caoutchouc, reliant ces robinets aux capillaires et aux
conduits qui aménent la solution. Par suite, I'ouverture
des capillaires peut étre choisie un peu plus grande. Il est
qussi & mentionner que la vitesse d’enroulement des fils
diminue avec la pression, ce qui est un deésavantage.

De Chardonnet par contre était oblige d’employer de
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hautes pressions. (60 kg. par cm® ef plus) pour pouvoir
presser ses solutions fortement concentrées 3 travers les
ouvertures des capillaires. Cette pression augmente d’au-
tant plus que la fluidité du collodion diminue : et cette

fluidité diminue de beaucoup pour une faible augmentation
de la concentration du collodion.

Lehner pouvait, comme nous ’avons dit, employer une
ouverture de capillaire relativement grande, pour sa solu-
tion contenant 10 9%, de substance solide : tandis que de
Chardonnet ne pouvait prendre que des -capillaires trés
fins pour ses solutions fortement concentrées. I.a haute
pression employée a Besancon est aussi due en partie au
frottement a vaincre par le passage de la solution dans les
capillaires fins. Par suite les dépenses deviennent trés
¢levées : il faut de fortes conduites, et des robinets d’une
construction finie, pouvant résister a de hautes pressions.

Ces désavantages ne sont compensés que par une grande -
vitesse d’enroulement des fils.

I’acide sulfurique concentré, et l'acide chlorhydrique
exercent une action liquéfiante sur le collodion, d’aprés
une observation du docteur Lehner. De Chardonnet observa
que l'addition au collodion d’aldéhyde, d’acide ethylsulfu-
rique, de chlorure d’aluminium, produit une liquefaction
semblable a celle que déterminent les acides précédemment
cites. Malheureusement le degré de fluidité obtenu avec
toutes ces substances n’est pas assez élevé pour pouvoir
étre utilis¢ dans les collodions fortement concentrés du
Comte de Chardonnet.

En 189 5 Bronnert fit 'observation que, les dissolutions
alcooliques de certaines substances, organiques ou mnon,
dissolvent avec facilité la cellulose tetranitrique, (ce fait

a déja été sigalé par Béchamp, voir chapitre sur la cellulose)
ce qui n’est pas obtenu avec I'alcool seul.

Le degre de la solution ainsi que ses propriétés varient
suivant les substances employées.

D’apreés Bronnert, le chlorure de calcium serait 1a subs-



tance la plus avantageuse pour obtenir des solutions servant
a la fabrication de la soie. Comme liquide coagulant on
prend de ’eau pure. Par évaporation de la solution sur une
plaque de verre, on obtient un restant transparent, résistant
et elastique. Les solutions alcooliques d’acétate d’ammo-
nium ont aussi des propriétés solubles trés énergiques pour
la cellulose tetranitrique. Mais les solutions obtenues par
ce moyen n’ont pasla viscosité nécessaire, pour pouvoir étre
filees. En portant ces solutions a une haute température
dans un bain de vapeur, elles deviennent brunes et acquie-
rent une fluidité telle, que leur emploi devient 1mposs1b1e
En les evaporaut sur une plaque de verreil ne reste qu'une

matiere qui s’emiette au toucher, et qui n'est ni cohérente,
ni elastique. |

Le sulfocyanure d’ammonium, dissous dans I’alcool, a
aussi la propriete de dissoudre la cellulose tétranitrique.
Seulement en laissant reposer cette solution pendant plu-

sieurs semaines, elle se reduit a une matiére gélatineuse et
de couleur jaune,

La liquefaction comsidérable, produite par l'acétate
d’ammonium, est due probablement & un abaissement du
poids moleculaire de la nitrocellulose dissoute ; elle est
peut-etre meéme une espece d’hydrolyse. Peut-étre aussi
I'étude approfondie de cette réaction permettra—t-elle de
tirer les conclusions qui seront de nature a établir la consti-
tution de la cellulose elle-méme. I,'emploi du sulfocyanure
d'ammonium produit probablement une deésazotisation

partielle, et par conséquent détermine une oxydation du
sulfocyanate. |

Le chlorure de calcium enfin semble donner un produit
de condensation de la cellulose tétranitrique et de 1’alcool.

Il serait encore tres vraisemblable que la substance
conntte sous le nom de tetranitrocellulose n’est rien autre
chose qu'une tetranitrooxycellulose. Dans ce cas la nittifi-
cation ( nitration ) c’est-a—dire I'éthérification de 4
hydroxyles (O H) de la molécule de cellulose, aurait éte
accompagnee d’une certaine oxydation provenant par
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exemple de la formation d’acide azoteux formé au cours
de la nitrification.

Il serait interessant de pouvoir établir par analyse
directe, la présence réelle du groupe éthoxyle dans la molé-

cule de la nitrocellulose dissoute dans la solution de chlo-
rure de calcium dans ’'alcool.

Bien que la dissolution se fasse instantanément quand
on emploie une molécule de chlorure de calcium pour une
molecule de teétranitrocellulose, le maximum de liquéfaction
n’a lieu qu'au bout d'un certain temps. La dissolution
se produit au bout d’une demi-heure déja, quandle

melange est chauffé a 60° ou 70°, et queles vapeurs sont
refroidies.

La fluidite de la solution peut encore étre augmentée de
pres de 30 %, si avant la nitrification, on soumet la cellu-

lose a une hydratation énergique, en la mercerisant par

exemple avec de la soude caustique et en la lavant ensuite
dans beaucoup d’eau.

La nitrification de la cellulose peut étre suivie sans
inconvenient d’un léger blanchiment a la. chaux: 1'éthéri—

fication des quatre hydroxyles ( O H ) semble protéger la
molécule contre une oxydation subséquente.

De Chardonnet a montré que les collodions, fabriqués
avec de la nitrocellulose dont la cellulose a été traitée par
le chlore avant la nitrification, se filaient moins bien que si
cette premiere operation n’avait pas eu lieu.

Il est a prévoir que 1'avenir appartiendra aux industriels
qui sauront un jour produire une imitation de soie, pour la
fabrication de laquelle la nitrocellulose si dangereuse et
d'un prix eleve, ainsi que 1’éther et I’alcool seraient exclus.
Les fabriques de soie artificielle qui travaillent avec des
solutions ammoniacales de cuivre, ainsi que celles employ-
ant le procede «Viscose » se félicitent d’étre arrivées a ce but.



CHAPITRE II

LA SOIE ARTIFICIELLE DESPEISSIS

a 'Oxyde de Cuivre ammoniacal

ET SA FABRICATION

Cette soie se distingue de la soie artificielle fabriquee a
’aide de la nitrocellulose par 'homogeneite de sa composi-
sition, qui n'est que de la cellulose pure. Comme la soie
de Chardonnet elle est remarquable par son brillant, sa
résistance et son élasticité. Sa fabrication mécanique est
pareille a celle de toutes les soies artificielles, dont elle
différe seulement par ses procedes chimiques.

La matiére premiére est du coton. — La cellulose est
dissoute dans 'oxyde de cuivre ammoniacal. Cette solution
est pressée a travers des capillaires de 0,18 a 0,20 7 dans
un mélange d’acide sulfurique et d’eau, et les fils ainsi
formés sont enroulés sur des bobines en verre. Ces fils
sont ensuite lavés a I'acide acetique ou a l'acide formique,

séchés et dévidés sur des bobines ou en echeveaux pour la
vente.

Iidée de produire de la soie artificielle avec ce procede
date de 1890, oti un Frangais, M. Despeissis I'a fait breveter.
Il est regrettable que cet inventeur ait laissé ce procede a
’état d’essai de laboratoire. En effet son brevet echut deux
ans aprés, pour cause de non-paiement de la taxe annuelle.

Quoiqu’il soit bien connu que la cellulose se dissout
dans oxyde de cuivre ammoniacal, il est difficile de former
une dissolution concentrée, pouvant étre employee dans
une grande industrie, et produisant une soie vendable,
ayant certaines propriétes physiques invariables.

Les « Glanzstoff-Fabriken » d’Elberfeld, et plus tard
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la fabrique de soie artificielle de Givet*, et d’autres encore
ont repris 'étude industrielle de cette question.

(*)Les brevets francais, dont apport a été fait par les liquidateurs de la «compagnie francaise
de Soie parisienner a la Société pour la fabrication de la soie artificielle de Givet sont :
1° Le Drevet pour la fabrication de la soie artificielle, portant le n° 272718, en date du
1T Décembre 1897, délivré le 1o Mars 1898.
2° Le brevet pour appareil perfectionné pour la filature et le bobinage de la soie artificielle
portant le n® 216625, en date du 4 Avril 1898 et délivré le 16 Juillet de la méme année.
3 °Le brevet n° 286692, en date du 1o Mars 1899, délivré le 10 Juin suivant, pour procédé
de fabrication de produits cellulosiques d'une grande solidité et d’un aspect soyeux.
4 °Lebrevet n° 286726, en date du 4 mars 1899, délivré le 15 Juin suivant, pour procédé
de lavage des fils, de pellicules et autres produits cellulosiques 4 I’état bobiné et enroulé.
5° Le brevet n° 286925, en date du 17 Mars 1899, délivréle 22 Juin suivant, pour procedé
de traitement préparatoire de la cellulose en vue de sa dissolution directe.
6° Le brevet n° 297278, en date du 16 Février 1900, délivré le 1¢* Juin suivant pour perfec-
tionnement dans la préparation de solutions concentrées de cuivre dans I’'ammoniaque.
7° Le brevet n° 305465, en date du 17 Novembre 1900 délivréle 14 Février 1901, pour
procéde pour la fabrication de cellulose ayant un aspect soyeux.
80 Le brevet n° 308165, en date du 15 Février 1901, délivré le 21 Mars suivant pour dispo-

sitif permettant d’actionner trés simplement des bobines destinees a enrouler des fibres
textiles quelconques. '

9° Le brevet n® 308715, en date du 3 mars 1gor,
la fabrication des fils de cellulose résistants remplaca
dans des dissolvants directs.

Ces brevets correspondent 4 peu prés 4 ceux des Glanzstoff Fabriken en Allemagne.

delivre le 6 Juin 1gor, pour procédé pour
ntla soie, extraits de solution de cellulose




LA FABRICATION _
de la SOIE & l'oxyde de cuivre ammoniacal

DESCRIPTION D’UNE USINE

MATIERES PREMIERES — S’il est vrai que l'on peut
utiliser la cellulose de bois, la matiere premiere la plus avan-
tageuse pour une grande industrie est, cependant comme
nous I'avons déja dit, le coton. On peut en employer des
sortes différentes ; en général, on achéte le dechet des
peigneuses, que les filateurs mélangent a un coton moyen
pour filer un numéro plus gros. Ce dechet est expedi¢ dans
des sacs ou ballots. Soit dit en passant, la proprieteé du
coton la plus importante pour les filateurs, c’est-a-dire la
longueur de la fibre, n’a aucune valeur pour nous. En effet .
'on tire aussi bien la cellulose d’un coton courte soie, que
d’un coton longue soie. Cependant la pratique a montre que
la finesse, la souplesse et le soyeux du coton ont une in-
fluence sur la qualité de la cellulose. En employant par
exemple du déchet de.coton fin, on obtient de la cellulose
de. meilleure qualité qu'en employant simplement du
coton ordinaire courte soie, Lotisiane ou Georgie. Mais
les filaments les plus fins, les plus souples et les plus soyeux
sont en général les plus longs et par consequent les plus
chers. Cependant dans la fabrication de la soie artificielle
les différences de prix d’achat des matiéres premieres jouent
un role moins important que la main d’oeuvre, 'entretien

trés coliteux des capillaires, et la disposition mecanique
de I'établissement en geéneéral.

PREPARATION — Coton mercerisé, Dégraissage, Blan-
chiment. —La cellulose employée pour la fabrication de
la soie Despeissis est du coton degraisse et blanchi.

La salle de préparation a un sol en ciment, legerement
incliné pour permettre I'écoulement des eaux. La fig. I,
planche 2. nous donne deux réservoirs ouverts en tole A4
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pouvant contenir 20 hectolitres chacun. Ces deux réservoirs
communiquent ensemble par le tuyau a. Plus en avant se
trouve un rechauffeur vertical C (agrandi sur la f@g Lpl.3)

traverse par un serpentin, relié aux chaudiéres a vapeur.
Entre AA et C se trouveiune pompe rotative D, qui relie
les deux reservoirs au réchauffeur par la conduite a indiquée
sur la f1g 1. Ce rechauffeur est lui-méme relié a une chau-
didte B A circulation intérieure, de méme hauteur que C

mais d'un diamétre beaucoup plus grand.

Dans les réservoirs AA se trouve une dissolution de
carbonate de soude et de soude caustique. (30 kg. de
carbonate de soude par.réservoir ; en plus 50 kg. de soude
caustique par 100 kg. de coton.) Cette solution ainsi préparée
est transvasée dans le réchauffeur C par la pompe rotative
D, et est portee a une haute temperature par un jet de
vapeuf qu:L Ppasse dans le serpentin. La pompe D fonction-
nant & présent, la solution remplit le réchauffeur et passe

par le tuyau X (fig. 1, pl. 3) dans la chaughere B, ou elle

est mélangée au fur et 3 mesure avec le coton qu'on y ]ette
(1000 Ut. de solution étendue, par 100 kg. de coton). Quand
la solution et le coton remphssent la chaud&ere B, on arréte
la pompe D (fig. 1, pl.2). Un cc:;uvercle a cham1ere et-a
rebord, pouvant etre boulonné solidement contre les parois
de la chaudiere doit alors fermer hermétiquement 'ouver-
ture par laquelle on avait introduit. le coton.On laisse en-
suite entrer dela vapeus dans cette chaudiére B j ]usqu a 1a

presswn de 21/ atmaspheres La température intérieure
peut a tout moment étre controlée par un thermométre

‘adapte sur le couvercle et plongeant dans la solution. Une

soupape de slireté y et un manomeétre z sont en cominunica—
tion avec la chaudiére B. Un tuyau fixé sur le couver-

cle et pouvant &étre ouvert ou fermé en un tour de main,

sert de trop plein pour laisser echapper I'air et la solution
chasses par le rebord du couvercle au moment de la ferme-
ture. Dans la chaudiére B sont places de dlsta.nce en dis-
tance des grillages en tole perfc-ree qui retiennent le coton,
tandis que la solution refoulée par une pompe P (fig.1, pl. 3 )
circule, d'une maniére "continue pendant ta cuisson qui



dure de 3 a 3 1 /2 heures, par le tuyau T7T de la chaudiére
B dans le rechauffeur C, et revient de 14 dans la chaudiére
par le tuyau X, traverse les couches de coton, est de nou-
‘veau aspiree par la pompe P, et ainsi de suite.

Quand cette operation est terminée et que le coton est
mercerise, on ferme le robinet de la conduite d’introduction
de vapeur dans la chaudiére B et on laisse écouler la solu-
tion par le robinet R. ILe couvercle de la chaudiére est en-
suite ouvert et on laisse couler A travers le coton fortement
pressé contre les grilles une quantité d’eau qui doit laver
ce coton une premiere fois.Alors un ouvrier muni d’ un croc,
sort le coton de la chaudiére pour le jeter dans des paniers

en osier placés sur une galerie en bois qui entoure B pour
en faciliter 'acces.

Le coton arrive ensuite dans un réservoir en bois ¢ (f1£.2,
pl. 2) et de 1a est passé dans une machine a laver E
pour étre gueé a l'eau ordinaire, et tombe finalement
dans un reservoir en bois 4. Etant lavé ce coton doit étre
exprimé et passe a cet effet dans I'essoreuse ou hydro-
extracteur a panier en cuivre H (fig. 4). I essorage, qui se
fait comme chacun sait, par un mouvement de rotation,
est generalement complet au bout de quelques minutes.
Le coton est ensuite seche et passe par une sorte d’ouvreuse
(ftg. 3) comme on en a dans les filatures de coton, et qui
a pour but de séparer les fibres. Cette operation etait autre-
fois faite a la main par deux ouvriers, tandis qu’avec cette
ouvreuse un seul ouvrier passe facilement dans 'espace de
quatre heures, la quantité de coton necessaire pour une
production de 350 kg. de soie par jour. Ce coton doit-etre
ensuite blanchi, et est mis & cet effet dans des reservoirs
en terre cuite (I, I1,--VI fig. 6) contenant une solution
etendue de chlorure de calcium,* préparée préalablement
dans un électrolyseur de 40 ampeéres, represente par la
fig. 9, pl. 2 (15 kg de chlorure de calcium par 500 lit. d ean.)
Le coton reste pendant 5 a 6 heures dans ces reservoirs I,
II, --VI, ot il doit étre agité de temps en temps. Quand

(*) On peut aussi emplover a cet effet I hypochiorite de chaux.
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cette operation est finie, le coton est passé dans la machine
alaver F (fig. 2), tombe dans le réservoir en bois ¢ et est
exprime finalement dans I’essoreuse G (fig. 5 ). Pendant

que cet extracteur fonctionne on laisse couler de I’eau pen-

dant'5 minutes dans le panier en cuivre, de sorte que le
coton est encore lavé pendant 'essorage.

Ainsi lavé et exprimé le coton mercerisé est mis dans
des boites en tole, d'une contenance d’environ 30 kg. Ces

boites sont transférées aux malaxeurs ou le coton est dissous
dans I'hydrate de cuivre ammoniacal. -

Les fig. 7 et 8 nous montrent deux grands reéservoirs,
contenant I'un une solution concentrée de soude caustique,
et I'autre une solution étendue d’eau.

DISSOLUTIONS

L'Oxyde de cuivre ammoniacal
Dissolution du Coton - Malaxeurs - Filtration

Un cylindre vertical 4 (fig. 2, pl. 3) sert A la preparation
de 'oxyde de cuivre ammoniacal.

Des morceaux de cuivre pur, ou de cuivre d’ electrolyse,
decoupés préalablement 3 la machine, sont mis dans le
cylindre 4 par une ouverture B. Les espaces vides restes
entre les morceaux de cuivre entassés sont remplis avec
de 'ammoniaque, amené par le tuyau C. Quand le cylindre
est rempli, 'ouverture B est fermée et une pompe a air
refroidi, donnant environ 2 atm. de pression, actionne la
dissolution du cuivre par circulation intérieure. Pour le
controle il est bon de munir chaque cylindre 4 d’un comp—
teur, ou d'un manométre & mercure, pour connaitre la
quantité d’air passé dans un temps donné. Cette so—

Yution reste dans le cylindre 4 jusqu’a ce qu’elle a obtenu la

force voulue, qui est contrélée par un aréométre, en laissant
a cet effet écouler dans une éprouvette quelques centimétres
cubes d’oxyde de cuivre dissous dans I ammoniaque.



Quand cette solution a atteint le degré de concentration
voulu, on la laisse écouler par ’ouverture D dans un reser-
voir gradue dont on connait exactement la contenance.
Pendant la dissolution de l'oxyde .de cuivre dans
I'ammoniaque, la tempeérature dans le cylindre 4 doit étre
de 4° a 0°. Cette température est contrblée par un ther-
mometre fixe sur le cylindre et qui plonge dans la solution.
Pour pouvoir maintenir cette température, le cylindre A est
entoure d’une double enveloppe E, protégée elle-méme
par des matieres isolantes. Entre la premieére et la seconde
enveloppe on laisse circuler un courant d’eau refroidie,
venant d’'une machine a glace. Ce n’est que tous les dix
jours que l'on procede a un remplacement du cuivre dis-
sous, en remplissant de nouveau le cylindre 4.

Fig. 7

Agrandissement des fibres de coton, se gonflant dans 'oxyde de cuivre ammoniacal
avant de se dissoudre.
(D’aprés Heenel et Kitlreddge). Dans ’hydrate de cuivre ammoniacal les fibres de

coton se contractent d’abord de 40— 60 % et se gonflent jusqu’a 6 fois leur diamétre
primitif, se décomposent et se dissolvent finalement.

] §
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Dans le réservoir gradué B (fig. 1 et 2, pl. 1) oxyde
de cuivre dissous dans 'ammoniaque est suivant son degré
de concentration encore étendu d’eau. De ce réservoir la
dissolution passe par le tuyau 6 (couleur sepia) dans les
maxaleurs C C* ou réservoirs de «dissolution du coton »

des malaxeurs» sont de grands cylindres horizontaux
en tole, dans lesquels tourne un arbre 4 palettes, qui fait de
55 @ 60 tours a la minute, et actionne ainsi la dissolution
du coton en l'agitant dans 'oxyde de cuivre ammoniacal.
Quoique ces malaxeurs soient situés dans un sous-sol pour
ne pas €tre trop exposés a des variations de temperature,
ils sont encore entourés d’une double enveloppe, pour que
la solution qui s’y trouve puisse par refroidissement étre
tenue constamment 24 la température de 4°, Sur les mala-
xeurs CC* se trouve un déme a trou d’homme, par 'ouver-
ture duquel on introduit le coton. Cette ouverture est
bouchée par un couvercle-obturateur 3 fermeture rapide.
Quand l'oxyde de cuivre dissous dans I'ammoniaque se
trouve dans le malaxeur, et avant d’y mettre le coton, on
ajoute a cette solution une quantité insignifiante d’une
solution de soude caustique ; le tout est malaxé un ins-
tant, et alors seulement, pendant que l'athre 4 palettes
tourne, on y jette le coton : # 4 8 kg. de coton par 100 litres
de solution ; mais cette quantité peut varier, suivant le
degre d’humidité que contient le coton et méme suivant
'humidité contenue dans I'atmosphére ambiante.

i la solution est bien préparée, le coton doit &tre
dissous complétement et doit «filers apres avoir eté malaxé

pendant 7 heures. La pratique montre, que plus le coton a

¢te blanchi 4 la préparation, plus il se dissout vite, et vice
versa ; une dissolution peut méme demander jusqu’a 25
heures pour s’accomplir, si elle n’a pas ete suffisamment
blanchie. Cependant une dissolution trop rapide ne doit
Jamais étre compléte, en tous cas nous avons chaque fois
remarque que ces dissolutions demandaient un remplace-

ment considerable de capillaires dans 1a salle de fabrication
des fils, ce que nous verrons plus loin. |



Chaque installation comporte aussi un malaxeur pour
faire des essais en petit (fig. 1 et 2, pl. 8). Des flacons BB
sont maintenus par de petites lanieres a sur un volant en
bois A, monte sur deux batis C et mis en mouvement par
une poulie D. Ce volant tourne a raison de 50 a 60 tours a
la minute et la solution qui remplit aux 4 /5 les flacons

B B est agitee ainsi jusqu’a-ce que le coton quis'y trouve
soit dissous.

Nous avons dit plus haut que la solution file ; cette
expression indique un degré avantageux de fluidite de
cette solution. Cette fluidité a tant d’importance que le
chimiste ou directeur de I’établissement doit la wveérifier

~ lui-méme, et ne pas laisser ce soin a son contremaitre, Le
degré de fluidité peut étre constate en versant 4 ou 5 centi-
meétres cubes de solution dans un flacon a bouchon en
verre; en tenant alors le flacon sens-dessus-dessous, l'on
voit cette solution s’écouler petit a petit, en formant
un fil continu. Si au contraire elle s'égoutte, ou forme
en coulant un fil intermittent, elle n’a pas un degre de
fluidite avantageux pour la filature.

Ce degré de fluidite peut étre détermine beaucoup plus
exactement : on prend par exemple un tube en verre,
gradué et effile 4 sa partie inferieure. On remplit ce tube
de solution, et considérant alors le nombre de centimetres
cubes ecoulés dans un temps donne, on peut se construire
un tableau qui indique les degres de fluidite des differentes
solutions. Il est bon de se rendre compte tous les jours
du degre de fluidité de lasolution qu’on est en train de filer.

Cette fluidité doit déja étre determineée pendant le tra-
vail du maxaleur. A cet effet, le directeur passe de temps en
temps au dome du malaxeur, dont il ouvre le couvetcle-
obturateur en un tour de main, et plonge ensuite une
‘ongue canne de bambou dans la solution agitee par 'arbre .
a palettes. En retirant cette canne enduite de solution, il
peut voir si le coton est dissous ou non, et si la solution file
en glissant le long de la canne. C’est d’apres ces observa-
tions, que le directeur fixe le moment d’arrét du malaxeur.
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Quand la dissolution du coton s'est accomplie, la
decomposition de la solution 2 filer commence aussitot, si
cette derniére n'est pas tenue a une basse température.
Il n’est pas facile a déterminer trés exacetment le moment
ou cette dissolution s’arréte et le moment ot la décompo-
sition commence ; cependant la détermination exacte de ce
changement a peu d’importance dans la pratique, 2 la
condition que la solution soit tenue a froid. Il n’est pas

vrai, quoiqu'en disent certains brevets, que la basse

température empéche complétement la décomposition de
la solution ; aucune température ne peut 1'éviter, elle peut
tout simplement la retarder quelques jours, disons plutot
quelques heures. Avec la décomposition il v a naturelle-
ment une liquéfaction qui se produit, et que 'on constate en
determinant la fluidité, comme nous I'indiquons ci-devant.
A mesure que cette décomposition et liquéfaction avance,
disparaissent peu a peu toutes les qualités d’un bon fil,

comme sa resistance, son ¢lasticité, son soyeux et son bril-

lant. Il faut donc, pour avoir une certaine uniformité dans

la constitution de la soie, ne pas laisser vieillir les solutions,
masis les filer dans les 3 a 4 jours.

~ Outre le dome, le malaxeur est muni d’une soupape de
streté, d’un tuyau d’introduction d’air, donnant une pres-
sion sur la solution, afin de pouvoir la tansvaser dans le

réservoir D (pl. 1) par le tuyau monte-jus b. De ce réservoir
D la solution p&sse par le filtre-presse E, ot elle est filtrée

a traversde la toile metallicue et arrive dans le réservoir F,
passe par le filtre-presse G dans le réservoir H, et de 13

par le fitre presse / dans les réservoirs monte-jus K K,
relies a la conduite circulaire L de la filature.

I1 est facile a prévoir que pour filtrer cette solution et

la transvaser ainsi d'un réservoir & un autre; il faut une
serie de tuyaux et tout un systéme de robinets que

nous representons sur la planche 1.

LEGENDE DE LA PLANCHE T.

() — Blew : Sortie de la solution.
(2) — Rouge : ZEntrée de 'air comprimé.
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(3) — Jaune : Sortie de I'air comprimé.
(4) — Vert : FEatrée de la solution.
(5) — Now : Entrée de I'ammoniaque.
(6) — Sépia : FEntrée del'oxyde de cuivre ammo-
niacal.
A.— Cylindre de dissolution de l'oxyde de cuivre.
B.— Réservoir gradué. CC*, — Malaxeurs.
D.— 1erréservoir de la solution. E.— Filtre-presse I.
F.— 2¢ » » ) (. — Filtre-presse II'
H. e i ) ) » I — Filtre-presse I1I.
L.— Conduite circulaire de la
KK. — Réservoir monte-jus. solution,

Ce jeu des robinets est d'une importance telle, qu’il ne
peut étre confi¢ qu’'a un contremaitre consciencieux. Pour
lui faciliter cette tdche, les différents tuyaux et leurs
robinets correspondants sont réellement coloriés a 'usine
meéme, comme nous l'indiquons sur la planche 1. Voyons
encore ce fonctionnement de plus pres : Une quantité de
solution préte a étre filée se trouve dans le malaxeur C et
doit étre filtrée et transvasée dans les monte-jus KK.
Pour commencer, nous admettons que tous les robinets
soient fermés. Il faut tout d’abord transvaser cette solu-
tion dans le 1°T réservoir D. On ouvre le robinet rouge
correspondant «, place au-dessus du malaxeur C, et par
suite on laisse entrer sur cette solution une pression d’air de
4 atm. En ouvrant alors le robinet blew b adapté 4 un
tuyau monte-jus plongeant dans la solution, cette derniére
refoulée par 'air comprimé montera dans le tuyau bleu
(sortie de la solution) et se transvase dans le 16T réservoir
D par le tuyau vert (entrée de la solution ). Pendant ce temps
il est bon d’ouvrir le robinet jaune d pour laisser échapper
par le tuyau correspondant l'air contenu dans le 1er réser-
voir D pour faire place & lasolution entrante. En fermant a
present tous les robinets ouverts et en ouvrant le robinet
Jaune ¢, on supprime la pression aprés qu’elle a refouléla
solution du malaxeur C. Ce malaxeur est donc vide en ce
moment et la solution se trouve dans le 1°r réservoir D.
La méme opération se reproduit pour le transvasement

~dans le 2me réservoir F, a travers le filtre-presse E. Par
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ce transvasement suecessif la solution arrive dans les
monte-jus K K.

Tout le maniement des robinets se fait au rez-de-chaussée

N (frg.1) et il est inutile que Pouvrier charge de cette opé-

ration descende dans le sous—sol M, ot se degage le plus
souvent une forte odeur d’ammoniaque. A cet effet les clefs
des robinets d’entrée dans les malaxeurs de oxyde de
cuivre dissous dans 'ammoniaque, ainsi que les clefs des
robinets pour I'entrée et la sortie de la solution des diffé-
rents reservoirs situés dans le sous-sol M sont réunis par

une tringle f a une clef 4 canon g située au rez-de-chaussée
N, comme le montrent les fig. 1 et 2 de la o100

FILTRE-PRESSE. — Le Filtre-presse (PL. 4) est constitué
par une suite de cadres en fonte (fig. 4, pl. 4. ) sur lesquels
sont tendues des toiles métalliques. Ces cadres, dont chacun
contient deux toiles, sont fortement serrés ensemble, de
facon a former une boite hermétique, dont A est le robi-
net d'entree de la solution a filtrer, et B le tuyau de sortie.
Les toiles metalliques employées 4 cet effet deviennent de
plus en plus fines, c’est-a-dire que le second filtre-presse
contient de Ia toile plus fine que le premier, et le troisicme
de la toile plus fine que le second. Ces toiles sont ordinai-
rement classees par numéros; ainsi le premier filtre-presse
contient de la toile n® 120, le filtre- presse II de la toile
140 et le filtre-presse ITT du numéro 150. Pour filer de 1a
sole tres fine il est avantageux d’employer un quatriéme
filtre-presse plus petit, avec de la toile numéro 180 o1 200.
Quand la solution est bonne et que les deux premiers filtre-

- presses sont en bon état, les toiles du 3eme et 4°Me restent

4 peu prés propres.

Les deux premiers filtres-presses doivent &tre ouverts

T'un tous les deux et I'autre tous les huit jours, e troisiéme

tous les 10 ou 15 jour . Cette opération consiste i desserrer
les differents cadres au moyen du volant C, qui degage le
tempon D (fig. 1 et 3). Les cadres sont ensuite nettoyeés
avec une brosse tres fine et les toiles dechirées ou chargées
sont remplacees par des nouvelles. Cependant les toiles mé-



talliques ne peuvent se déchirer que par l'inattention de
I'ouvrier ou contremaitre charge du jeu des robinets. Cela
provient d’un passage d’air comprimé a travers ces toiles
metalliques, passage qui produit des vibrations et pro-
voque des dechirures. Pour obvier a cet inconvenient,
l'ouvrier auquel est confiée cette opération doit contréler
au niveau deau des reservoirs la quantite de solution a
transvaser et ne pas laisser descendre cette solution jusqu’a
I'extremite des tuyaux monte-jus, ce qui livrerait passage
a I'air comprime. Cependant si cet ouvrier ne veut pas se
donner la peine de descendre trop souvent dans le sous-sol,
pour contrbler les nivaux, il pourra faire ce controle a peu
pres aussi exactement au moyen d'un chronometre, en
sachant qu'une quantité donnée de solution passe par les
tuyaux monte-jus dans un temps détermine. Si ce passage
d'air a travers les filtres-presses ne provoquait que la
dechirure des toiles metalliques, ce serait encore en partie
excusable, quoique cette toile ne soit pas justement bon
marcheé. Mais une fois ces toiles déchirées, la solution passe
sans €tre filtree, et les matiéres non dissoutes, qui auraient
~di1 étre retenues dans les filtres-presses, arrivent jusqu’aux
capillaires de la salle de fabrication des fils ; ces capillaires

se bouchent et nous n’avons plus qu’un fil a titre irregulier
et de mauvaise qualite.

Des cheminées en bois 00 (fig. 1, pl. 1) munies de
ventilateurs PP enleventleslourdes vapeurs d ammoniaque
degagees pendant le nettoyage des filtres-presses.

~ Soit dit en passant, chaque établissement devrait étre
en possession d’un ou de deux respirateurs ou scaphandres
pour permettre aux ouvriers en cas d’accident de descendre
dans le sous-sol, sans danger d’étre asphyxies. En effet
un tuyau peut eclater, un joint ou un robinet peut perdre
et alors il devient impossible sans respirateur de s’approcher
de la fuite, et toute la solution peut s’écouler sans que
personne ne puisse y remedier.

Revenons aux toiles metalliques, qui doivent étre flam-
bées avant l'usage, pour leur enlever les impuretés, la
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graisse, etc., qu’elles pourraient contenir. Ies toiles métal-
liques chargées, provenant des cadres du filtre-presse sont
lavees a I'ammoniaque et peuvent étre employées une
seconde fois apres avoir été séchées et flambées.

Noussommes arrives aux réservoirs monte-jus, qui commu-

niquent avec les tuyaux de la conduite circulaire L de la
filature. (fig. 1, bl. 1 et 5).

Supposons les réservoirs KK’ (fig. 1, pl. 5) pleins d’une
solution, préte a étre transformée en fil desoie. Par le tuyau
A arrive une pression d’air comprimé d’environ 4 atm.
indiquee sur le manométre B. I.e robinet C livre passage
a cet air comprimé dans le tuyau D et dans le réservoir
air E, muni d’une soupape de sfireté V. De ce méme réser-
volr a air partent deux tuyaux O et P, qui aboutissent
dans les réservoirs monte-jus KK’. Il suffit donc d’ouvrir
I'un des robinets MN pour que la pression du réservoir E
s'exerce dans I'un ou I'autre des réservoirs KK’ sur la sur-
face de la solution qui s’y trouve. Refoulée par cette pression
la solution monte par les tuyaux monte-jus U et T, reliés
au tuyau L. Ce dernier tuyau fait partie de la conduite cir-
culaire de la filature. Il va sans dire que la pression exercée
sur les reservoirs monte-jus diminue au fur et 4 mesure
quelle refoule la solution dans la conduite circulaire L,
alors qu’elle devrait rester constante pour donner un fil
regulier. Voici comment on obvie & cet inconvénient.
Il est d’abord inutile d’avoir une pression de 4 atm. pour
filer la solution ; une pression de 1700™mm indiquée sur le

manometre a air libre A suffit et donne, si elle est constante,
un fil fin et régulier.

On obtient une pression a peu prés constante de la
maniere suivante: jusqu’au robinet C, qui est fermé, s’exerce
dans le tuyau A, comme nous l'avons déja dit une
pression de 4 atm., tandis que sur les monte-jus
KK’ s'exerce une pression de 1700mM (manométre H). Si
maintenant cette pression en refoulant la solution, vient A
diminuer de 5™m par exemple, c’est-a-dire quand elle ne



marque plus que 16953™™ sur le manometre a air libre H, on
ouvre légérement le robinet C et I'on fait monter la pression
jusqu’a 1700mm, Quand elle a de nouveau diminuce au
bout de 2 & 3 minutes, on répéte la méme opération et ainsi
de suite. (Je dis 2 ou 3 minutes, mais ce temps depend
naturellement de la quantité de solution écoulée par
minute), De cette maniére nous avons une pression a
peu prés constante. Un ouvrier consciencieux est charge de
régler cette pression et ne doit jamais quitter sa place sans
se faire remplacer préalablement. Du bon vouloir de cet
ouvrier dépend en grande partie la qualite de la soie. Il est
4 mentionner en passant que le robinet C doit étre ouvert
légérement, car un mouvement brusque suffit pour provo-
quer des variations de pression et par suite des grosseurs
dans le fil. I,/ ouvrier chargé de ce travail doit toujours avoir
la main a portée du robinet C, prét a egaliser toute fuite
qui pourrait se produire dans la filature par fracture ou
déchirure ¢’un caoutchouc. On peut employer egalement
un régulateur automatique de pression.

ILes deux réservoirs KK’ sont munis de niveaux, indi-
quant la hauteur de la solution, et il est prudent de ne pas
les laisser se vider de plus de la moitié ; car en laissant des-
cendre cette solution trop bas, l'air comprime entre dans
les tuyaux monte-jus U et T, et arrive dans la conduite
circulaire L de la filature. Il est impossible alors de produire
une soie convenable, car le fil sortant des capillaires pre-
sente de nombreuses interruptions, provoqueespardes bulles
d’air qui se dégagent en méme temps. Pour ne jamais laisser

“descendre la solution a beaucoup plus de la moitie il est
nécessaire de travailler successivement avec les reservoirs
K et K'.— Supposons que nous travaillions avec le reser-
voir K’. Le robinet N est ouvert et livre passage a l'air
comprimé, qui chasse la solution dans le tuyau monte-jus
T et de 12 dans la conduite circulaire L, si le robinet Z° est
ouvert, comme le montre la fig. 1, pl. 5.

Admettons que le niveau de la solution soit tombe a
présent un peu plus bas que la moitie; il faudra, com-
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me nous l'avons dit, mettre le réservoir K en fonction et
cela sans interrompre le travail de la filature. A cet effet
nous ouvrons le robinet M qui livre passage a I'air compri-
me et aussitot la solution montera dans le tuyau U jusqu’au
robinet Z qui est fermé. Il faudra naturellement veiller
pendant ce temps a ce que la pression ne tombe pas,
puisqu'il faut une quantité beaucoup plus grande d’air
comprime. En ouvrant alors le robinet Z, la solution
arrive a la fois par les tuyaux T et U dans la conduite L
et nous travaillons pour un instant avec les deux
reservoirs K et K’ A la fois. Fermons 4 présent les robinets
N et Z° ; par suite le réservoir K’ est mis hors fonction et
c'est K seul qui livre sa solution a la filature. Nous pouvons

a présent par le transvasement connu remplir de nouveau
le reservoir K’ de solution.

Cependant s’il arrivait que I'un des réservoirs KK’
devait pour cause de réparation, ou pour toute autre cause,
€tre mis hors de service pendant quelques jours, il faudrait
que T'on puisse travailler avec un seul réservoir. Cela se
ferait d'une maniére trés simple de la tacon suivante : toutes
les operations sont les mémes qu'auparavant jusqu’au

-remplissage du réservoir (K’ par exemple) quand celui-ci

sest vide de plus de la moitié. Pour le remplir pendant
quil est en fonction, nous fermons le robinet C pour
toute la durce de I'operation, de facon 4 ce quel'arrivée de
Pair comprime soit empechée. Au méme instant nous pro-
cedons au remplissage du réservoir en fonction K’ en y
transvasant de la nouvelle solution avec une pression de 4
atm. Le niveau de la solution monte et I’air comprimé entre
ce niveau et les parois du réservoir occupant une place de
plus en plus petite, acquiert une tension de plus en plus
grande. De cette maniére la pression deviendrait de plus
en plus forte et ne serait plus constante ; mais au lieu de la
laisser augmenter, nous ouvrons en conséquence le robinet
de relage R, qui par le tuyau S laisse échapper a I'air libre
le surplus de pression. Ainsi la hauteur barométrique du
manometre H sera toujours de 1700mm, J1 résulte de nos

observations que 1800 lit. de solution produisent au moins
100 kg. de soie.



LA FILATURE

Passons ala filature, ou atelier de la fabrication du fil.
Le mot filature, quoique d'un usage géneral n’est pas ici
la designation propre, et les Allemands qui emploient le
mot «Fradenzieherer» tréfilerie (du latin frahere, tirer ; filum,
fil.) ont certainement trouvé un terme plus juste.

La fig. 1, pl. 7 nous montre 'élévation d’une machine
de filature, tandis que la fig. 2 fait voir une vue de coté de
cette méme machine ; la fig. 4, pl. 8, nous donne un agran-
dissement de la fig. 1, pl. 7, et la fig. 3, pl. 8, indique une
coupe suivant la ligne AB (fig, 4). I.a solution arrive des
reservolrs monte-jus KK’ (fig. 1. pL. 1) dans la conduite
circulaire L, (fig. 1 ef 2, pl. 7). On ajoute au mot conduite
le qualificatif circulaire pour montrer qu’une série de tuy-
aux circulent dans toute la salle et distribuent la solution
jusqu’aux extrémités de chaque machine. Ces tuyaux L
que nous representons par des lignes ponctuées sur la plan-
che 7, sont entoures de matiéres isolantes pour pouvoir
maintenir a la température de +-4° a 59 la solution qui
s'y trouve, tandis que la température de la salle peut varier
de 17° a 23° (mieux vaut cependant une températurve a peu
pres constante de 17 ©). Au tuyau L, (fig. 3, pl. 8 )passant
d'une extrémite a I'autre de la machine, s’adaptent de
distance en distance des tubes raccourcis, reliés a un man-
chon en caoutchouc K. Un petit robinet en verre 7 livre
passage a la solution qui passe par un second caoutchouc,
arrive au tuyau recourbe en verre 4 et passe dans un petit
distributeur f 