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ETUDE DE LA STRUCTURE

ET DES

PROPRIETES MECANIQUES
DE LA FIBRE DE LIN

INTRODUCTION

La fibre de lin est douée de propriétés mécaniques
exceptionnelles. Elle représente, dans le groupe des
fibres végétales, la fibre la plus solide et cette résis-
tance élevée la classe aprés les aciers spéciaux dans
I'échelle des matériaux utilisés pour leur grande résis-

tance a la traction.

Cependant les propriétés de cette fibre soumise a
I'effort de traction n’ont pas fait 'objet d'une étude
approfondie qui tienne compte des nombreux facteurs
susceptibles de les influencer et il n';;pparaTt pas non
plus que I'on ait cherché a metire en évidence les mo-
difications de structure qui sont liées a sa déformation.

Pour interpréter aussi correctement que possible ces

propriétés, il s'imposait avant tout de mieux connaitre
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la micro-structure de la fibre. Or les modéles de struc-
ture des fibres cellulosiques naturelles ne sont pas éta-
blis avec certitude. Leur recherthe a suscité de nom-
breux travaux dans lesquels les auteurs exposent des
vues differentes et ont tendance i adopter un maodéla

unique pour les différentes espéces de fibres.

Avant d'aboider cette premiére recherche, il était
intéressant,” 3 ur%y dauble point de wue, de faire une
étude micrographique de i’assembiaée naturel formé
par les fibres dans la tige du lin. On sait que le lin subit
généralement un traitement appelé rouissage qui con-
siste 3 dissocier l'agrégat fibreux d'une maniére tzlle
qu’il puisselétre tilé. Cette techrique utilise 'action
des microorganismes qui se développent pendant la
macération des tiges dans |'eau. Far ailleurs, diverses
tentatives ont été faites pour subsfi’ruer 4 ca procédé
classique des traitements chimiques permettant d'ob-

tenir une transformation analogue.

Nous montrerons d’'une part, que 'étude des « fi-
lasses » de lins rouis nous a permis de mettre en évi-
dence certaines, transformations structureiles de }’as-
semblage fibreux provoquéss par le rouissage et, d'au-
fre part, que nous avons pu utiliser ces résultats dans

la mise au point d'un « rouissage chimique ».

Nous avons ensuite étudié la fibre. Son modéle de
structure est plus complexe qu’on ne l'admet généra—
lement, €ar nous avons pu observer que ses deux parois
cellulosiques constitutives (parois primaire et secon-

daire) possédent des structures bien différenciées.
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.

L'étude des propriétés mécaniques a fait 'objet de

la seconde partie de notre travail.

Cette étude est compliquée par le fait que ces pro-
priétés sont influencées par des facteurs variés. En
effet, elles dépendent d'une part, de certains états
de la fibre fixés par les traitements chimiques et mé-
caniques antérieurs qu'elle a subis; elles dépendent

d'autre part des modalités de la traction.

En tenant compte de ces facteurs, nous nous som-
mes probosés d'examiner successivement le complexe
cellulosique que constitue la fibre a ['état naturel, puis
la fibre purifiée, constituée par de la cellulose presque

pure, enfin la tibre mercerisée.

Parmi ces facteurs, 'influence de fa longueur du
segment de fibre soumis a 'essai de traction a été plus
particuliérement étudiée, car les conclusions auxquelles
nous étions atrivés sur la structure de la fibre nous -
permettaient de supposer que ce facteur jéue un role

important.

Nous montrerons en effet, que son étude systé-
matique nous a permis d'établir que ‘pour une
longueur déterminée de !'éprouvette de traction,
les caractéristiques mécaniques de la fibre mercerisée
subissent une transformation profonde. L'interpréta-
tion de ce résultat et ['analyse des caractéres struc-
turels rious améneront ainsi a conclurg que 'élément
résistant de la fibre est constifué ipar sa parai primaire,
formée d’'un assemblage eontinu de fibrilles de cellu-
lose dont les longueurs sont a l'échelle macrosco-
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pique, tandis que la paroi secondaire, de structure dis-
continue, n'intervient qu’a un faible degré dans la soli-
dité de la fibre,

Cependant, cette variation importante des propriétés
en fonction des dimensions de |'éprouvette de traction
peut dépendre soit de I'arrangement du matériel cellu-
losique constitué par la fibre, soit de la cellulose elle-

meme,

Nous avons alors fait une étude similaire sur un fil
de cellulose obtenu par tréfilage d'une combinaison
soluble de la cellulose : la viscose: elle nous a montré
que cette fibre se comporte a la traction comme la
fibre de lin mercerisée et cette analogie de propriété
nous a amené 3 conclure que la structure d'un fil de
cellulose régénérée est trés apparentée 3 celle de la

paroi primaire d'une fibre naturelle,

Notre étude se divise ainsi :
Premiére partie : Structure de la fibre de lin.

Chapitre | : Recherthes sur la structure de I'as-

semblage fibreux.
Chapitre 1l : Recherches sur la structure de la fibre
élémentaire,
Deuxiéme partie : Propriétés mécaniques de la fibre

de lin.

Chapitre | : Mesure de constantes mécaniques de

la fibre naturelle.



— 13 —

Chapitre 11 : Purification de la fibre et influence
de ce traitement sur ses constantes

mécaniques.

Chapitre 111 : Transformation des propriétés mécani-

ques de la fibre par la mercerisation.

Ce travail a été exécuté au Laboratoire de Recher-
ches de I'lnstitut de Chimie Appliquée de Lille.

Je me fais un devoir de remercier M. G. Chaudron,
Professeur & la Faculté des Sciences de Paris, qui m’'a
conseillée et encouragée au cours de ces recherches et

le prie d'agréer 'expression de ma plus vive gratituds.

Je remercie également M. H. Lefebvre, Professeur 3
la Faculté des Sciences, Directeur de I'lnstitut de Chi-

mie Appliquée.

M. le Doyzn A. Maige a bizn voulu présider cette
thése; je suis heureuse de pouvoir lui exprimer ici
toute ma reconnaissance pour la bienveillance qu’il n’a

cessé de me témoigner en toutes circonstances.

M. I'Abbé Leman, Professeur de Chimie Organiquz
a la Faculté Libre des Sciences a eu |'extréme obli-
geance de relire mon texte; je I'en remercie trés cor-

dialement.

Je tiens aussi & exprimer toute ma gratitude a mes
camarades de I'lnstitut, et en particulier 3 M, A, Du-

hamel, pour les nombreux services qu’ils m'ont rendus.



—_ 14 —

Qu'il me soit enfin permis d'évoquer la mémoire de
'excellent ami que fot M. R. Michel-Jaffard, dont la
collaboration m’a été trés précieuse; que Madame Mi-
chel-Jaffard veuille bien trouver ici 'expression affec-

tueuse de mon souvenir reconnaissant.



PREMIERE PARTIE

STRUCTURE DE LA FIBRE DE LIN

Les fibres de lin, comme toutzs les fibres libériennes,
{orment un constituant de la t'ge, dans laquelle elles
jouent lz rdle d’éléments dg scutizn. £ les sont situées
dans la partie corticale de cet orgare entrz le bojs qui
en cccupe la partie centrale et 'épiderme (fig. 1, pl- 1),
Ce sont des cellules a\‘longées e forme de fuseau dont
la longueur peut varier entre 4 et 66 mm. et le diame-
tre médian entre 13 et 37 miccons (Vétillart). La
coupe transversale de la tige montre qu’e''zs sont jux-
Taposéés en faiscraux ou assemblages de fibres para!-
leles, dans lzsguels elles sont séparées par de fines cloi-
sons (lamelles mitoyennes) constituéss par une subs-
tance non-ceifu'csique @ la matidrz pectisue; cet arran-
gement est donné par les micrographies (fig. 1 et 2,
pl. 1) gue nous avons préparées; clles représantent
respectivement une partie de la coupe transversale de
la tige et des sections de faisceaux icalés. |l semble gé-
néralemeant admis que ces lamelles forment un réseau
dans les mailles duquel sont logées les fibres, mais ce

réseau pourrait aussi étre formé par la couche externe
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des fibres constituée par de la matiére pectique (1).
Dans la direction longitudinale, les fibres paralléles
sont déplacées les unes par rapport aux autres de sorte
que 'a longueur du faisceau atteint plusieurs fois celle
de la fibre, comme le montre notre schéma de la fig. 3,
pl. 1. L'arrangement longitudinal des faisceaux est ana-
logue & celui des fibres; ils forment un assemblage
continu de méme longL:xeur.que' la tige et sont soudés
entre eux et aux autres constituants par de la matiére

pectique. ‘

Les matiéres pectiques, qui accompagnent générale-
ment les corps cellulosiques dans les végétaux sont de
nature colloidale. Elles ne possédent pas une constitu-
tion chimique bien définie mais sont composées d'hy-
drates de carbone A poids moléculaire élevé qui les
rapprochent des pentosanes et des hémi-celluloses, Le
constituant primaire de la plante, primitivement dési-
gné sous le nom de pectose (Frémy), est insoluble
dans I'eau et les solvants organiques et ne peut étre
séparé de la cellulose qu'aprés hydrolyse. Sous

"l’action simultanée des acides et de la chaleur, il se
transforme en une substance, la pectine, qui gonflg
fortement dans I'eau pour former des sclutions vis-
queuses. La pectine posséde en outre la propriété de
se coaguler sous l'action de I'eau de chaux ou de ba-
ryte, ainsi que sous l'action d’'un ferment soluble

la pectase, que 'on rencontre dans la plupart des sucs
végétaux; ce ferment transforme, en présence de sels
de chaux, la pectine soluble en acide pectique insolu-

ble (Frémy, Bertrand et Mallévre).
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La composition des matiéres pectiques-et celle du
lin en particulier a été éc]aircie par les travaux
d’Ehrlich et de ses collaborateurs (2). L'auteur
isole les substances pectiques du lin par action de
'eau a 100°, mais ne considére pas |'extrait obtenu
aprés évaporation de I'eau comme étant le constituant
primaire de la plante; il admet que c'est un mélange
résultant d'une hydrolyse partielle de la pectine {Hy-
dropectine). Par action de |'alcool 3 70 9% sur I'hydro-
pectine, il en extrait une fraction soluble constituée
par des hexopentosanes et une fraction insoluble cons-
- tituée par des sels de calcium et de magnésium de
I'acide pectique. A I'hydrolyse, I'acidz pectique donne

comme principal constituant de 'acide galacturonique.

Pour étre utilisées comme matiére textile, les fibres
doivent étre séparées du bois et des tissus qui les
agglomerent dans la tige. La préparation technique du
lin réalise une premiére séparation grossiere de la par-
tie fibreuse en faisant fermenter les tiges dans |'eau
courante ou stagnante pendant des temps qui varient
avec la température et peuvent atteindre plusieurs
semaines (rouissage) (3).

Dans ces conditions, |'action des microorganismes
et, probablement, la présence de pectasz provoquent
une hydrolyse ménagée de la matiére pectique qui a
pour effet de solubiliser partiellement cette substance.
La fraction éliminée pendant le rouissage représente
environ 25 % du poids de la tige. L'analyse des eaux de
rouissage montre en outre qu’elles deviennent acides

au cours de la fermentation. Cette élimination partielle
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de la matiére pactique éfant obtenue, la partie fibreuse
qui adhérait au bois par !'intermédiaire de cette
substance, peut étre facilement détachée par des
moyens mécaniques (broyage, teillage, peignage).
Qutre cette transformation qui permet d’isoler les fi-
bres, il a encore été observé que le rouissage affecte les
liaisoris entre fibres car la résistance mécanique d2s
faisceaux diminue au fur et a mesure que celui-ci

progresse (1).

L'assemblags fibreux isolé de la tige rouie (filasse)
ne présente plus la cohésion de I'assemblage non-roui;
il peut étre divisé facilement en éléments composés
'd'une ou de plusieurs fibres auxquel reste associés
de la matiére pectique transforméz (constituant pec-
tique) . La longueur dz ces éléments dépend de certai-
nes qualités du lin qui sont en relation avec les condi-
tions de culture, le 'degré de maturité, ainsi que des
conditions de rouissagz (température, composition de
'eau, etc...) Le constituant pectique qui incruste
la filasse est un produit d= dégradation prove-
nant de ’hydrolyse de la matiéra pzctigue; il joue un
réle important dans la technologie du lin, car en agglo-
mérant les fibres il confére a la filasse la propriété
d’'étre peignée, étirés et filéz; son élimination sera
faite ultérieurement dans les opérations du blanchi-

ment,

La transformation par hydrolysz ménagée de la ma-
tiére pectique pouvant étre réalisée par des réactifs

chimiques sans devoir recourir a l'action trés lente des
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microorganisrlnes, différents procédés de « rouissage
chimique » ont été essayés. Ces procédés utilisent I'ac-
tion des bases ou des acides dans des conditions telles
que le traitement n’altére pas les oropriétés physiques

et chimiques de la cellulose.

Avant toute autre étude, nous nous sommes propo-
sés de faire un examen préliminaire de |'assemblage-
naturel formé par les fibres dans la tige et de recher-
clher, en particulier, les modifications apportées par e
rouissage par fermentation a la structure de cet assem-
blage, modifications qui ne paraissent pas a¢oir été bien
décrites. En outre, ces résultats pouvaient aussi nous
guider dans la mise au point d’'un rouissage chimique
-que nous nous proposions d'étudier. En effet, les fi-
lasses rouies chimiquement doivent, pour étre travail-
lées par les procédés usuels de la filature, présenter
certaines caractéristiques des filasses rouies par fer-
mentation, dépendantes de |'état de désagrégation
de |'assemblage fibreux. |l était donc intéressant de
rechercher les caractéres structurels de ces derniéres
qui sont en relation avec ces caractéristiques. Nous

aborderons ensuite I'étude microscopique de la fibre.






CHAPITRE PREMIER

RECHERCHES SUR LA STRUCTURE
DE L'ASSEMBLAGE FIBREUX

*Nous avons rappelé que l'assemblage fibreux de la
tige de Iin. forme un systéme cohérent et continu de
faisceaux de fibres agrégés par la substance pectique.
Le but du rouissage étant de désagréger cet assemblage
de maniére a rendre plus laches les liaisons qui en unis-
sent les éléments, nous avons essayé de préciser les
transformations provoquées par ce traitement, en exa-
minant la structure de filasses rouies a des degrés

différents. , *

Ceci nous a amené d'une part & mesurer la longueur
moyenne de leurs éléments de structure et d’autre part

a comparer |'aspect de leurs coupes transversales,
Nous considérerons successivement :

1° la structure longitudinale;
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2 la structure transversale

des filasses avant et aprés le rouissage

1* STRUCTURE LONGCITUDINALE

Examen au microscope. — L'enveioppe fibreuse de
la tige peut étre détachée facilement du bois, en lais-
sant macérer celle-ci pendant une heure environ 2
35-40°, dans de I'eau distillés contenant 1 % de sapo-
nine; on agite fréquemment. Aprés refroidissement la
matiére pectique entrainée se prend en gelée dans le
liquide, I'épiderme se détache et I’adhérence des fibres
et du bois a suffisamment diminué pour qu’'on puisse
les séparer a la main. 1l suffit alors de fendre la tige
suivant une génératrice pour en séparer un ruban trgns-
parent de méme flongueur qu'elle et dans lequel les

fibres ont conservé leurs positions relativas.

Nous avons examiné ce ruban entre nicols croisés a
Iéclairement (axe longitudinal du ruban incliné 2
45° sur les directions de vibration des nicols) et avons
observé des plages longitudinales continues formées
par les fibres anisotropes paralléles, ces plages étant
séparées par des bandes obscures de tissu non-cellulo-
sique isotrope. Lorsque le ruban est placg a la position
d’extinction (axe longitudinal paralléle aux sections de
vibration des nicols) les fibres s'éteignent et seules
restent visibles des raies obliques éclairées traversant
chaque plage fibreuse. Ces raies sont symétriques par

rapport 3 |'axe longitudinal du ruban et inclinées a
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environ 45", La fig. 4, pl. |, reproduit 'aspect d'une
plage de fibres photographiée a l'extinction,

Lorsque le lin a été roui les éléments que 'on isole
a la main préseritent au microscope |'aspect organisé
des plages fibreusss du lin naturel.

Mesure de la longueur moyenne des faisceaux. —
Four déterminer cette caractéristique, nous avons
pensé & mesurer la résistance mécanique de la filasse

sur des brins de longueurs variables.

A priori, cette méthode semblait pouvoir étre em-
ployée, puisqu’il s’agit d'un matériau hétérogéne dont
la résistance des éléments de structure (faisceaux)
est supérieure a celle du ciment pectiquz qui la2s unit,
Leur:longueur peut alors étre déduite de la courbe dss
résistances en fonction des longueurs étiréas; en effzt,
la résistance décroit brusquemerit lorsquz la lon-
gueur de I'éprouvette est précisément égale a celle de

'élément de structure.

La méthode appliquée aux filasses contenant leur
eau d’humidité normale, c’est-a-dire 7 9% dans [es con-
ditions ou I'on opérait (+ &= 20°, H. R. = 65 %) ne
" permet pas de différencier nettement leur structure;
les courbes obtenues débutent par une ghute brusque
de la résistance qui est ensuite peu influencée par la

longueur de I'éprouvette (courbes a des fig. 5, 6 et 7).,

Nous avons alors fait subir aux filasses un gonfle-

ment préalable dans |'eau et avons constaté qua les
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diagrammes présentent des accidents trés marqués qui
permettent de caractériser chacune d’ellés {courbes b
des fig. 5, 6, et 7).

Les filasses utilisées dans nos essais correspondent
a des agrégats de plus en plus divisés par le rouissage

et représentent respectivement

des filasses peu divisées : filasses 1 et 2;
des filasses moyennement divisées : filasses 3 et 4.

des filasses trés divisées : filasses 5 et 6 (%),

Leur gonflement est provoqué par immersion dans

Veau a 35-40° pendant un quart d’heure environ,

Les diagrammes sont établis en faisant varier régulie-
rement la longueur entre 3 et 50 cm. et les points ex-
périmentaux correspondent a la moyenne de 50 essais
de rupture effectués sur des éprouvettes pesant le mé-

me poids par unité de longueur (*).

(*) Dans la classification commerciale des lins rouis on
assigne a la filasse le « numéro » de fil que son état de désa-
grégation permet de filer. On utilise couramment pour le lin
la numérotation anglaise dans laquelle les numéros 1, 2, 3...
correspondent a des longueurs égales a 1x300, 2x300... yards
(un yard — 914 mm) cdntenues dans une livre anglaise o1
453 gr.

Les échantillons examinés correspondent aux numéros sui-
vants : Filasse 1 : N° 35/40; Filasse 2 : N° 80; Filagse 3 :
Ne 100; Filasse 4: N° 150; Filasse 5: N° 200; Filasse 6: N° 240.

(*) Pour des raisons pratiques, les éprouvettes ont été pré-
levées dans la « méche » de lin. Celle-ci représente le der-
nier stade de la transformation de la filasse avant le filage.
Elle est constituée par un ruban régulier de filasse présentant
une légeére torsion, '
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Cette étude nous a donné les résultats suivants

a) les longueurs des éléments de structure des filas-
ses examinées décroissent de 35 cm. (filasse n* 1) 3
5 cm. (filasse n° 6), comme le montre le tableau ci-
dessous; cette longueur de 5 e¢m. correspond 3 la di-
mension moyenne des fibres. On voit donc que la lon-
gueur moyenne des faisceaux diminue lorsque le degré
de division de la filasse augmente, 'élément de la
fibre la plus divisée ayant la méme longueur que la

fibre élémentaire.
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b) le gonflement du constituant pectique sous |'ac-
tion de l'eau accroit la résistance de |'assemblage fi-
breux et cela dans un rapport d'autant plus élevé que
la filasse est plus divisée. Le tableau donne les rapports
des résistances des filasses gonflées (Rg) et contenant
7 % d’eau d’humidité (Rh) lorsqu'elles sont étirées sur
une longueur de 40 cm., c'est-a-dire sur une longueur

supérieure a celle de leurs éléments de structure les

plus longs.
Filasse n° 1 2 3 4 5 6‘ non_—
rouie
Longueur
en ¢cm. des 35-12-8 | 20-12-8 | 15»12-8 12-8 .| 8-5 5 35
éléments '
Rg 3,5 3.8 4 45 | 63 7 0
Rn . l )

2° - STRUCTURE TRANSVERSALE

Technique employée pour Pexécution des coupes. —
Les examens sont effectués sur des cf)upes transversa-
les d’éléments prélevés a différentes endroits de la
filasse de maniere a avoir des échantillons moyens.
Ceux-ci sont préalablement teints avec un colorant
substantif (solution a 2 % de vert Diazol N. }.) puis
enrobés dans le collodion aprés des immersions succes-
sives dans |'alcool absolu, le mélange alcool-éther, et

des solutions de collodion de plus en plus concentrées.
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Pour l'examen au microscope et la photographie, les
coupes étaient montées dans un mélange gélatine-

glycérine.

Description des micrographies.

Les micrographies des tig. 9, 10, 11, 12 donnent
'aspect moyen des coupes de l'assembtage fibreux
avant et aprés rouissage (filasses rouies n° I, 2, 3, 4,

5, 6); leur arrangement différe ainsi :
Lin non-roui.

La micrographie est caractérisée par des groupes de
fibres accolées, entourés d'une bande de matiére pec-
tique (zones amorphes et noires des microphotogra-
phies); le nombre de fibres par faisceau peut varier
avec les conditions de culture du lin; nous avons dé-
nombré dans des lins d'origines différentes en moyenne
20 a 25 fibres par faisceau (*) {fig. 2, pl. 1),

Lin roui.

.

Filasse N° 1 - Les fibres sont groupées en faisceaux
dans lesquels on dénombre moins de fibres que dans

le lin non roui; leur nombre moyen est d’environ 15 &

(*) Nous n’avons tenu compte dans le dénombrement des
fibres que des plages groupant le nombre maximum de
fibres; en effet, étant donné leur mode d’assemblage (voir
fig. 3, pl. D), le nombre de fibres comprises dans une
section du faisceau décroit depuis la martie médiane jusqu'a
son extrémité. Les plages comprenant un nombre inférieur
de fibres peuvent donc étre considérées comme des sections
non meédianes de ces faisceaux.
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20 fibres; la matiére pectique reste localisé= 3 la péri-
phérie du faisceau. La micrographie différe trés peu de

celle du lin non-roui (Fig. 9, pl. ).

Filasse N° 2 - Le réseau de lamelles mitoyennes ap-
parait désagrégé dans une certaine mesure par le rouis-
sage et cette transformation entraine une diminution
de I'adhérefice entre les fibres, comme on peut 'obser-
ver dans la micrographie de la fig. 10 pl. Il qui présente
des décollements entre fibres a 1'intérieur des fais-

ceaux.

Filasse N° 3 et 4 - La structure en faisceaux tend a
disparaitre (fig. 11, pl. 1I}. Cn observe encore des
faisceaux groupant en moyenne 5 et 10 fibres et des
fibres isolées entre lesquelles se sont déposées des

inclusions de matiere pectique.

Filasse N° 5 et 6 - Les fibres sont dispersées dans le
constituant pectique qui s’est réparti d'une maniére

plus ou mains homogéne dans la filasse (fig. 12, pl. 11},

CONCLUSIONS

1¢) Cette étude des filasses de lin rouies nous a per-
mis de mettre en évidence les transformations structu-
relles que 'assemblage fibreux subit sous ['action du
rouissage. Ces transformations intéressent: a) le mode
d'agrégation des fibres; b) la répartition du constituant

pectique.

a) Le rouissage attaque e réseau de lamelles mitoyen-

nes formé, selon nous, par des enveloppes externes de
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substance pectique qui protégent les fibres. Il résulte
de cette attaque que les faisceaux se ffagmen'tent pro-
gressivement.dans la direction longitudinale pour don-
ner naissance 3 des é'éments dont la longueur est par
conséquent inférieure a la longueur initiale du fais-
ceau. Dans le cas extréme ou le lin est roui au maxi-
mum, ['élément de filasse est constitué par une

fibre unique.

b} Au fur et a mesure que le rouissage progresse, la
matiére pectique initialement localisée a la périphérie
des faisceaux s’hydrolyse et donne naissance a un cons-
tituant insoluble dans !'eau qui se répartit d’'une ma-

niére homogéne entre les fibres.

Nous avons vérifié que ce constituant s'hydrolyse
lentement par action de 'eau a 150° en donnant des
produits acides, le pH des eaux d'hydrolyse atteignant
4,4, Son insolubilité,. sa résistance a I'hydrolyse ef ses
propriétés acides le rapprochent de !'acide pectique
{acide polygalacturonique) isolé par Ehrlich dans

'hydrolyse de la pectine.

La répartition homogéne de ce constituant peut étre
expliquée d’'apras le processus des transformations
observées lorsque I'hydrolyse de la substance pectique
est effectuée in vitro. |l est possible en effet, que dans
les ‘premiéres transformations qui accompagnent le
rouissage, le constituant primaire de la plante se trans-
forme en pectine capable de gonfler et de donner une
solution visqueuse; puis, la désagrégation des faisceaux

se poursuivant, cette solution pénétre dans les capil-
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laires de ['assemblage & !'intérieur desquels elle se

coagule finalement en acide pectique insgluble.

Le schéma de la fig. 13 met en évidence la différence
de structure que nous avons observée entre le lin na-
turel et le lin roui et que nous pouvons caractériser
ainsi : le lin naturel est un assemblage de faisceaux de
fibres et le lin roui est un assemblage de fibres disper-

sées dans un constituant pectique (4},

/’,\\ - //'
fome Ples I’O 32 \\\ P //
7 nne ! * ’ Z( "
i SO 0
Y A ~ L —_—

N 222 L
: 05

/.'.“_‘“ —//: J,‘— : 7 2-/ ?
o /\7 v =z
matire A =
non rous wout .
Fig. 13. — Schémas des micrographies du lin avant et

apreés rouissagé.

2°) Par ailleurs nous avons observé que les proprié-
tés mécaniques de la filasse rouie sont inf'uencées par
sa teneur en eau, et l'accroissement de résistance mé-
canique que le mouillage lui confére est en relation
avec la répartition du constituant pectique dans |'as-
semblage fibreux. En effet, cet -assemblage devient
d’autant plus résistant que la structure de la filasse se
rapproche davantage de celle que nous avons schéma-

tisée dans la fig. 13 (¥},

(*) Les « étirages » et les « doublages » que Von fait
subir a la filasse dans le but de 'homogénéiser contribuent
aussi 4 accroitre sa résistance mécanique & 1'état mouillé.
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Cette propriété est liée & la présence du constituant
pectique inséré entre les fibres car lorsque celui-ci est
complétement solubilisé par le rouissage ou par !'ac-
tion de la soude diluée chaude (lessivage), la résis-
tance mécanique de la filasse est trés abaissée par le
mouillage (courbes de la fig. 8, p. 25). Enfin, le fait
que cette propriété est encore influencée quantitati-
vement par les surfaces d'adhérence des fibres et de
ce constituant montre bien que c'est le gonflement
de ce colloide sous l'action de I'eau, qui accroit la

cohésion de I'assemblage fibreux. (4),

APPENDICE

Etude d'un « rouissage chimique » du lin

Les résultats exposés nous ont servi de base pour
établir les conditions d'un traitement chimique du
lin susceptible de remplacer le rouissage qui présente

'inconvénient d'étre lent, et de plus d’étre saisonnier

Nous avons établi qu'on peut désagréger l'assem-
blage fibreux sans dissoudre complétement le consti-
tuant pectique, en le soumettant & l'action de {'eau a

'autoclave (57.

La transformation doit étre effectuée assez rapide-
ment car un traitement trop prolongé attaque la cellu-

lose et par conséquent affecte la résistance de la fibre.

Sa vitesse dépend des facteurs suivants :



a) la diffusion rapide des produits d'hydrolyse dans
la masse liquide, ‘
b) la concentration en fibres,

c) la pression et la température réalisées dans 'au-

toclave.

Le traitement est effectué sur la paille de lin teil-
lée c’est-a-dire débarrassée par action mécanique de
la partie ligneuse de la tige. La paille est ensuite lavée
a I'eau froide jusqu’a élimination compléte des matie-
res solubles, puis étalée en couches minces sur des
claies de facon a permettre une circulation facile du
liquide dans toute la masse; la circulation est assu-
rée par l'emploi d’'une pompe adjointe & !'autoclave
qui maintient le liquide continuellement en mouve-

ment.

Le volume d’'eau a 0° hydrotimétrique employé repré-

sente environ 30 fois le poids de fibre mise en ceuvre.

A la température de 135-140° (pression : 4 a4 5 at-
mosphéres), 'hydrolyse partielle de la matiére pecti-
que peut étre achevée en une heure et la filasse ne

subit plus de perte de poids.

A ce stade de la transformation, I’examen microsco-
pigue de coupes transversales de la filasse montre que
les faisceaux ne sont pas encore fragmentés. Pour atta-
quer 1e réseau de lamelles mitoyennes, il est nécessaire
de prolonger le traitement pendant 3 3 4 heures envi-
ron, aprés avoir renouvelé 'eau de rouissage devenue
acide (pH = 4.,4).
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Aprés ce temps la transformation est suffisamment
avancée pour que la filasse obtenue puisse étre filée

par 'es méthodes usuelles de la filature,

Sa structure est analogue a celle de la filasse n° 2
rouie par fermentation comme le montrent le dia-
gramme des resistances en fonction des longueurs d'é-
prouvettes et la micrographie de la coupe transversale

(fig. 10, pl. 11).






CHAPITRE Il

RECHERCHES SUR LA STRUCTURE
DE LA FIBRE ELEMENTAIRE

HISTORIQUE

11y a lieu de di;tinguer dans la structure des fibres
cellulosiques, d'une part, la structure fine de la cellu-
lose et, d'autre part l'arrangement du matériel cellu-
losique constitué par la {fibre. La premiére nous est
révélée par l'analyse aux rayons X et est identique
quelle que soit |'espéce de fibre envisagée tandis que
le second, accessible & l'investigation au microscope,
dépend des types de fibre, chacun d’eux étant caracté-

risé par un modéle de structure.

La microstructure de la fibre de lin et d'ailleurs
celle des fibres cellulosiques en général est trés com-
plexe; elle a fait 'objet de nombreux travaux dans les-
quels les auteurs exposer{t des vues différentes et I'on
peut dire que les modéles de structure des fibres sont

encore imparfaitement connus.
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D’une maniére générale on distingue deux parois
principales dans [!'épaisseur de la fibre : a) une
parci primaire (externe) composée de' cellulose et
de substance pectique; b) une parci secondaire (in-
terne) compaosée dz cellulosz et d’hémi-celluloses;
ces deux parois étant réunies par une lamelle mitoyen-

ne non-cellulosique.

Les systemes cellulosiques des deux parois sont ani-

sotropes et poreux.

Ils sont constitués par des agrégats de fibrilles paral-
léles, de dimensions variables, le diamétre desplus fines
étant 3 la limite du pquvoir résolvant du microscope
(0,1 micron). Les fibrilles forment dans chaque paroi
des couches concentriques : dans la parci primaire ces
couches se¢ distinguent par une orientation différente
des fibrilles relativement & 'axe de fibre; dans la pa-
roi secondaire elles alterment avec des couches non-
cellulosiques. Les constituants naon-cellulosiques insé-
rés dans la fibre peuvent étre éliminés sans que la
structure du systeme cellulosique en soit visiblement
modifiée,

A premiére vue, les modéles de structur2 des diffé-
remts tyoes de fibres se distinguent principalement
par I'orientaticn des fibrilles de la paroi primaire. C'est
ainsi que la fibre de lin est caractérisés par deux cou-
ches dans lesquelles les fibrilles forment autour de
'axe de fibre des spirales de sens opposé et de pas
variables; les angles d'inclinaison d=s deux directions

fibrillaires sur 'axe de fibre mesurés directement au
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microscope et déduits de 'examen du diagramme de
diffraction X sont respectivement égaux a 10" (spirale
gauche) et 5” (spirale droite) (6) (7).

Enfin la continuité des fibres est souvent troublée
par des accidents transversaux qui présentent cette
particularité de se colorer avec intensité lorsqu’on sou-
met la fibre 3 Faction de réactifs iodés (chloroidure de
zinc, de calcium) ou de solutions alcalines de colo-
rants (8), (9), (10). Ces accidents sont en outre trés
apparents en lumiére polarisée lorsque la fibre est

examinée a "extinction,

Le systéme cellulosique des fibres présente des plans
de faiblesse structurale et peut étre désagrégé par des
attaques chimiques et mécaniques en fragments de

formes et de dimensions variables.

C’est ainsi que les fibres sont divisées sous |'action
hydrolysante des acides, en segments limités par des
;')lans nets, comme cela a déja été montrs par Sear's,
pour la fibre de lin (11]). Par des gonflements appro-
priés, on peut aussi mettre en évidence les couches

principales et les fibrilles constitutives de ces couches
{8}, (12), (9].

Enfin, des attaques plus complétes ont permis de
décéler des plans de moindre résistance dans la fibrille.
Celle-ci a été désagrégée successivement en : derma-
tosones f{longueur 1,5 u - largeur 1 w) (13}, eris-
taux (14), corps fusiformes et unités sphériques (diam
0,45 ) (15), enfin en particules ellipsoidales (long.

1,1 u -larg. 1,5 p) (16). .
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L'isolement de ces fragments de cellulose, souvent
considérés comme des unités de structure, ont amené
certains chercheurs a considérer le systéme cellulosi-
que des fibres comme n'étant pas continu dans la di-
rection longitudinale.

Pour expliquer la seission transversate des fibres par
attaque chimique, ainsi que les dilatations et les rétré-
cissements alternés qu’elles présentent a I’état gonflé,
Ludtke a postulé |'existence de membranes trans-
versales qui diviseraient la fibre en unités de longueur
égale a 40 microns environ, et la longueur des fibrilles
serait limitée 3 celle de ces unités (17). Hess a enco-
re expliqué le gonflement dissymétrique des fibres qui
se contractent longitudinalement et se dilatent trans-
versalement sous l'action des réactifs de gonflement,

par la présence de ces membranes (18).

L’existence de membranes, traversant la fibre dans
toute son épaisseur, n'est pas admise par Ritter qui
a observé des fibrilles de longueurs au moins égales a
230 u dans des fibres de bois désagrégées mécanique-
ment (15} . Cette longueur représente en effet, six fois
celle des unités que Liudtke a isolées par coupure chi-
mique de la fibre,

Selon Farr, la structure de la fibrille serait aussi
discontinue. L'auteur admet qu’elle est constituée par
I'enchainement de particules ellipsoidales qu'il a réus-
si & isoler. ! suggére un nouveau concept de la struc-
ture des fibres cellulosiques qui serait celle d'un réseau
de matiére pectique renfermant des grains de cellulose

visibles au microscope (16).
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Les derniéres hypothéses qui ont été émises sur la
structure fine de la celluldse ne sont pas en faveur
d'une structure discontinue du systéme cellulosique
des fibres. '

]

D’aprés les travaux récents de Frey-Wissling (19)
la structure submicroscopique des fibres est caractéri-
sée par des microfibrilles anastomosées. La microfi-
brille serait constituée par un réseau de chaines molé-
culaires dont les parties homogeénes réguliérement or-
données correspondraient aux micelles de cellulose.
Celles-ci ne sont cependant pas indépendantes, mais
réunies par des chaines moléculaires qui peuvent par-

ticiper a la formation de plusieurs micelles.

Selon Bailey 120) les unités les plus fines en les-
quelles on peut désagréger les fibres ne seraient que
des fragment‘s hétérogénes d'un systéme cohérent for-
mé de longs agrégats de chaines mo éculaires dont l'ar-

rangement réalise une structure cgntinue,

D'aprés ces hypothéses, les discontinuités du mo-
déle de structure de la cellulose qui constitue les

fibres seraient donc a 'échelle submicroscopique.

TECHNIQUE EXPERIMENTALE

L'examen direct de la structure interne des fibras
ne laisse pas d'étre compliqué, car les fibres sont ron-
des, semi transparentes et leur trés petit diamétre né-

cessite I'emploi de forts grossissements permettant da
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différencier, avec une précision suffisante, les plans

que I'on veut examiner,

Pour analyser ces structures on fait surtout appel au
gonflement (18) (21), c'est-a-dire aux transforma-
tions physico-chimiques qui sont en relation avec les
propriétés trés hygroscopiques de la cellulose. L’état
de gonflement restreint qui précéde la dissolution col-
loidale se manifeste par une déformation dissymétri-
que de la fibre qui se contracte dans le sens longitudi-
nal et se dilate dans le sens transversal; le diamétre de
la fibre gonflée pouvant atteindre plusieurs fois le dia-
metre initial, Cependant si cet élargissement de la
fibre en facilite I'examen microscopique, cette
technique doit étre utilisée avec circonspection car
d'une part le gonflement déforme la fibre et, d'autre
part, il peut entrainer une gélification et méme une

dissolution de certains de ses constituants.

Pour améliorer I'observation, on peut encore incor-
porer a la fibre certains pigments trés divisés dont la
dimension des grains soit de l'ordre de grandeur des

pores du systéme cellulosique.

Enfin, la deformation mécanique et l'attagque chi-
mique des fibres qui font apparaitre ses plans de fai-
blesse structurale peuvent encore aider 3 en définir

la structure (11),

Nous avons eu recours a ces différentes techniques.
Nos recherches ont été effectuées successivement sur
la fibre « naturelle » et sur la fibre « transformée »

par hydrolyse et oxydation, et les détails de structure
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les plus typiques que nous avons mis en évidence dans
ces conditions ont été fixés par des microphoto-
graphies.

Les fibres ayant servi a notre étude ont été prélevées
dans un échantillon de lin de Courtrai roui a I'eau cou-
rante dont la micrographie aprés rouissage est donnée
fig. 11, pl. I

Les gonflements et attaques ont été provoqués sur
la fibre non purifiée mais simplemant traitée au Sohx-
fet dans un mélange a parties égales de benzéne et
d’alcool. Ce lavage avait pour but d'éliminer les grais-
ses, cires et autres substances déposées superficielle-
rment et de permettre ainsi une imbibition plus régu-

liér par les réactifs de gonflement,

L'hydrolyse et |'oxydation des fibres ont été réalisées
dans des conditions trés ménagéees et progressives de
maniére a provoquer ‘des ruptures locales aux endroits
particuliérement moins résistants du systémz cellu-
losique sans que la structure fibreuse en soit désorga-

nisée.

EXAMEN DE LA FIBRE NATURELLE

a) Forme et dimensions de la fibre. — Les fibres
constituent des éléments allongés dont le diamétre dé-
croit plus ou moins réguliérement depuis la partie mé-
diane jusqu’aux extrémités. La mesure de leur lon-
gueur effectuée sur 200 fibres nous a donné comme

valeurs extrémes : 3 3 8 cm.



a

Leur section est polygonale (pentagonale ou hexago-
nale) et présente au centre une cavité circulaire dont
le diamétre est petit par rapport a celui de la fibre. La
mesure du diamétre médian de 200 fibres nous a donné
comme valeurs extrémes : 8 3 21 microns, et les chif-
fres relevés dans le tableau suivant indiquent, pour
trois fibres, la variation du diameétre mesuré suivant

toute leur longueur a des intervalles de 5 mm.

Variation du diameétre de la fibre (en microns)

Longueurs : o 10 20 25 30 35 40 50 60
en mm.

Fibre 1 : 7 10 12 13 135 12 9 — —
Fibre 2 : 35 10 11 12 135 12 11 10 35
Fibre 3 : 10 17 21 205 19 w1712 —

b) Examen dans la direction radiale. — Dans |'épais-

seur de la paroi cellulosique on distingue des solutions
de continuité qui délimitent des couches complexes
disposées concentriquement autour de l'axe de fibre,
L'épaisseur des couches élémentaires qui les compo-
sent est inférieure a la limite du pouvoir résolvant du
microscope. Nous avons dénpmbré dans des sections de
fibres purifiées trois couches complexes (fig. 14 pl.
111) . Lorsque les fibres n’ont subi aucun traitement de
purification, la structure apparait parfois trés hétéro-
géne car les deux parois primaire et secondaire sont
nettement séparées (fig. 15, pl. 111). Les épaisseurs
relatives de ces deux parois sont assez variables et
souvent la paroi interne se réduit & un anneau étroit

autour du canal médullaire.
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¢) Examen dans la direction longitudinale. — Dans
cette direction, la structure de la fibre a été mise en
évidence par les figures de gonflement obtenues dans

les conditions suivantes :

1°) De I'argent métallique a été déposé dans la fi-
bre, en traitant celle-ci successivement par le chlorure
de sodium, le nitrate d'argent et en réduisant le chlo-
rure d’argent formé par exposition a la lumiére ou
mieux par I'hydrosulfite de soude. La fibre était en-
suite gonflée dans OHNa 10 % et lavée a I'eau disti-
lée (fig. 16 et 24, pl. |1l et 1V). Des figures analogues
ont été obtenues en la teignant dans une solution de
bleu de méthyléne 3 2 % et en la gonflant ensuite
dans OHNa 10 9% dans ces conditions le colorant est
précipité dans la fibre.

2°) La fibre a été gonflée dans une solution cupro-
ammoniacale (solution d'NH3 3§ 22° Bé contenant 2 %
de CuO et 4 2, d’'OHNa) et lavée ensuite dans la soude
24 9% (fig. 17, 17 bis, pl. 411).

3") La fibre a été préparée comme au 2°), mais elle
était préalablement tendue et fixée aux extrémités
de maniére & empécher la contraction causée par le
gonflement (fig. 18 et 18 bis, pl. 111},

,

4°) La fibre a été gonflée dans une solution cupro-
ammoniacale de méme composition qu'au 2°) sauf que
la concentration en OHNa était de 2 9, ceci pour la
contracter plus fortement (fig. 19, pl. V).

5°) La fibre a été gonflée comme au 4°), mais aprés

guelques secondes de contact avec la solution, elle était
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fortement exprimée et immergée aussitot dans la soude
a4 % (fig. 20, pl. 1V},

Ces différentes figures de gonflement meftent en
évidence des accidents transversaux dans la paroi cel-
lulosique; on peut observer dans la fibre de la fig. 16
que l'argent s’est dépasé suivant des raies transversales
et que dans les fibres des fig. 17 et 18 éclairées en
lumiére polarisée, des raies particuliérement fumineu-

ses sont visibles a I'extinction,

Nous avons d'ailleurs déja signalé la présence de
ces accidents dans les faisceaux de fibres (voir p. 22).
Nous avons fait remarquer qu’ils y sont répartis avec
une certaine périodicité et orientés dans des directions
déterminées 3 travers le faisceau; aussi pouvons-nous
considérer que ce sont des accidents de structure et
non des altérations de la paroi dues a des actions méca-
niques artificielles comme |'ont-admis quelques auteurs

(8).

Un examen minutieux des figures de gonflement ob-
tenues montre que ces accidents ne sont pas super-
ficiels mais qu'ils intéressent les deux parois de la
fibre; les uns assez réguliérement espacés de 100 mi-
crons troublent da continuité du systéme cellulosique
depuis la périphérie jusqu’au centre de la fibre (acci-
dents A, A’, A"..) tandis que les autres, intermédiai-
res et dont les espacements sont compris entre 20 et
40 microns, sont localisés dans la paroi secondaire
(accidents B, B’, B"...). Leurs positions relatives sont

indiquées par le schéma de la fig. 21.
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Fig. 21. — Répartition des accidents transversaux dans
les deux parois de la fibre.

Examinons successivement la structure des deux

parois a leur endroit.

Les couches cellulosiques de la paroi primaire pré-
sentent en A, A'.. des plissements transversaux ou
flexures visibles dans les figures 16, 17, 18, pl. Il
Les fig. 17, 17 bis et 18., 18 bis, obtenues en lumiére
polarisée, donnent les deux aspects de la fibre corres-
pondants aux positions d'éclairement et d'extinction.
Le fait que ces ac'cidemfs soient décelés en lumiére po-
larisée lorsque la fibre est a I'extinction, mantre bien
que la paroi brésente a leur endroit une orientation
désordonnés par rapport a l'axe de fibre; en effet,
le systéme cellulosique n'y étant pas orienté dans une

'a

direction paralléle & I'axe optique (axe de fibre)
condition d’extinction ne se trouve pas remplie. On
peut d'ailleurs provoquer I'extinction totale de la fibre
en la soumettant a un trés petit effort de traction qui
déplisse la paroi. Nous avons effectué |'expérience sur
la fibre gonflée dans les conditions indiquées au 2° et
avons pu observer que les raies lumineuses s'éteignent
progressivement pendant la traction et reparaissent

lorsqu’on laisse [a fibre se détendre.
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Ce comportement de la fibre étirée, au microscope
polarisant, indiquerait que fa continuité de la paroi pri-
maire n’est pas interrompue a 'endroit de ces plis de

structure. Pour le vérifier nous avons encore examiné

cette paroi aprés l'avoir divisée en ses constituants
fibrillaires. Cette structure peut étre mise en évidence
par action de OHNa 25 9, sur la fibre fixée 3 ses
extrémités de maniére a empécher, dans une certaine
mesure, sa contraction. Dans ces conditions, la paroi
primaire se désagrége en longs agrégats de fibrilles
dont I'arrangement n'a pas été désorganisé par le gon-
flement. En partant de la périphérie, nous avons dis-
tingué successivement des couches dans lesquelles les
fibrilles forment des enroulements hélicoidaux de sens
contraire, puis une couche complexe de fibrilles paral-
léles 5 I’axe de fibre. Les fibrilles des couches de struc-
ture hélicoidale sont visibles dans la fig. 22, pl. IV;
elle; sont plus inclinées sur 'axe de fibre que dans la
fibre naturelle; les angles sont de 10° et 20° au lieu
de 5° et 10°,

Lorsque la paroi primaire est ainsi divisée, les acci-
dents transversaux ne sont plus visibles en lumiére po-
larisée, et les fibrilles ne présentent pas de solutions
de continuité. Si nous déformons !'assemblage en
I'étirant dans le sens de !'axe de fibre, nous remar-
guons que les fibrilles s’orientent d'abord carallélement
3 I'axe d’étirement, puis glissent les unes par rapport
aux autres (fig. 23, pl. IV); enfin si nous étirons jus-
qu’a la rupture, nous obtenons des cassures effilées,

I'épaisseur de leurs extrémités se réduisant & celle
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d'une fibrille. Ce mode de rupture est encore
en faveur d'une structure continue de la paroi

primaire.

La structure de la paroi secondaire est mise en évi-
dence par les fig. 18 et 18 bis obtenuss au microscope
polarisant. Elle présente d’une part, des étranglements
situés au niveau des flexures A, A’... de la paroi pri-
maire et, lorsque la fibre a été incrustée d'argent et
gonflée dans les conditions indiquées au 1°) nous dis-
tinguons au microscope ordinaire des details de struc-
ture caractérisés par des retournements de 180° des
couches cellulosiques (schéma de la fig. 21 et fig 24
pl. 1V). lls sont analogues & ceux que l'on observe
dans les parties terminales de la fibre. D'autre part, la
continuité de la paroi est encore troublée par
des flexures  situées dans les plans fransver-

saux B, B’..

Les premiers accidents deécrits nous apparaissent
bien étre des solutions de continuité de la paroi secon-
daires Nous avons réussi a8 provoquer a leur endroit des
ruptures transversales sans couper la paroi primaire
(fig. 20, pl. V) ; il suffisait, pour cela, d’exercer une
pression sur la fibre gonflée comma au 5°, Dz plus, le
plissement particuliérement accentué, que présente la
fibre & ces endroits, lorsqu'elle s'est fortement con-
tractée au gonflement, serait encore en faveur de
I'existence de solutions de continuité (fig. 19, pl. 11},
- Cette paroi est stratifiée, mais les couches ne pré-

sentent pas de fibrilles visibles au microscope.
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EXAMEN DE FIBRES TRANSFORMEES
PAR ATTAQUE CHIMIQUE

Les fibres n'ayant subi aucun traitement préalable
de purification, ont été d'une part hydrolysées et d’au-

tre part oxydées.

Comme agent d'hydrolyse, nous avons employé HCI
209% gque nous avons fait agir 3 la température am-
biante pendant des temps variables. La solution acide
était saturée d’hydrogéne pour empécher l'action de
'oxygéne de I'air. Les échantilions : LH10, LH20,
LH40, LH&0, LH 80 correspondent a des fibres hydro-
lysées pendant 10, 20, 40, €0, 80 heures.

L’oxydation a été provoquée de la maniere suivante:

a) par action d'une solution d’hypochlorite de soude
a 10 gr. de chlore actif au litre et de pH compris entre
Set 10,

b} par exposition de la fibre dans le rayonnémen'r )
ultra-violet d’un arc a mercure, Les échantillons LUV,
LUVZ2, LUV3 correspondent a des fibres exposées pen-

dant 1, 2, 3 semaines.

. ¢} l'effet du « vieillissement », c'est-a-dire d'une
oxydation et aussi d’une hydrolyse trés lentes, a été
observé sur des fibres prélevées dans des bandelettes
de momies datant de I'Egypte ancienne (1800 ans
avant |.-C.).

Toutes ces fibres étaient, aprés transformation,

abondamment lavées a I'eau distilléz et conservées a -

I'abri de la lumiére.
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Transformées a ces degreés, elles ne présentent pas
de lésions apparentes au microscope, mais, comme nous
[e montrerons, le gonflement fait apparaitre les points
attaqués dans ‘les cas ou I'hydrolyse et 'oxydation sont
suffisamment prolongées. Nous avons employé pour
cela OHNa 10 %.

FIBRES HYDROLYSEES

Par action de la soude, ces fibres se contractent
moins que la fibre naturelle et nous avons observé que
la contraction diminue lorsque le degré d’hydrolyse

augmente, comme le montre le tableau suivant :

Fibre : Contraction : %
LH10 30
LH20 26
LH40 22-24
LH&0 -
naturelle 38

Lorsque la durée d’hydrolyse atteint 60 heures, la
fibre gonflée perd toute cohésion, et la mesure de la

contraction n'est plus possible,

Les fibres LH10, LH20, gonfléss ne présentent pas.
de coupures visib.es au microsccpe. Celles-ci appa-
raissent chez les fibres LH4Q0. L'attaque se manifestz
par la présence de failles longitudinales entre les cou-
ches de la paroi; une pression exercée sur la fibre fait
apparaitra les fibrilles de la paroi primaire. Si 1’attaque
a été plus avancée (LH6E0] on distingue dans la paroi

secondaire des coupures transversales au niveau des-
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quelles les couches externes de structure hélicoidale

ne sont pas rompues,

Enfin, lorsque la fibre est suffisamment hydrolysée
(LH80) elle se segmente complétement en troncons de
_longueurs égales a 100, 37 et 17 microns environ, lon-
gueurs qui sont sensiblement égales aux distances en-
tre les accidents A, A’, A”... d'une part, et B, B’, B
(fig. 25, pl. V).

Les accidents transversaux de la paroi secondaire
sont donc des plans de faiblesse structurale, et il sem-
ble bien que ce sont les ruptures provoquées dans cette’

paroi qQui entrainent la segmentation de la fibre.

FIBRES OXYDEES

a) Oxydation par I'hypochlorite de soude en milieu
alcalin. — Par action de la soude (10 %) lzs fibres
faiblement ;)xydées (LOS, LOIO, LO20), se contrac-
tent dans fles mémes propdrtions que la fibre natu-
relle; les fibres plus oxydées (LO40) sont compléte-

ment solubles.

Les figures de gonflefnents obtenues avec les fibras
LO5, LO10, LO20 ont les aspects suivants.

LO5 : la paroi présente des fentes radialzas a bords
arrondis qui prennent naissance a l'endroit des acci-
dents transversaux A, A’... (fig. 26, pl. V). L'attaque
est plus compléte chez d'autres fibres qui sont com-
plétement segmentées en trongons, de longueurs varia-

bles, dont les surfaces terminales présentent une fai-
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ble courbure (fig. 27, pl. V). La mesure-de quelques
trongans isolés dans une préparation a donné des chif-
fres qui sont des multiples de la distance moyenne
entre les accidents transversaux c’est-a-dire 35 mi-
crons : 210 - 105 - 70 microns. Nous avons de
plus observé que la segmentation de la fibre se
produit parfois dans la paroi secondaire, sans que la
membrane externe soit rompue; la fibre prend alors
I'aspect d’un tube dans lequel sont logés des trongons
séparés.

LO20 : les fibres sont complétement segmentées en
trongons de longueurs égales & 100 et 35 microns.
Elles présentent P'aspect d'un collier de perles enfilées
autour du cana! central (fig. 28, pl. V).

Nous avons pu observer assez nettement dans ce
dernier cas que les transformations morphologiques de
la fibre gonflée, c'est-a-dire sa contraction longitudi-
nale et sa dilatation transversale, sont déterminées par
la déformation éle la paroi secondaire dans laquelle
s'accumule le liquide de gonflement. En effet, lorsque
le liquide diffuse dans cette paroi, celle-ci se segmente
a3 l'endroit des accidents transversaux et les unités
gonflées tendent a prendre la forme de sphéres. La
fig. 28, pl. V montre bien que les faces terminales des
segments sont .devenues concaves, tandis que dans la
direction radiale la dilatation est empéchée dans une
certaine mesure, par un anneau provenant ae la rup-
ture de la membrane p;imaire_ 1l suffit dailleurs
d'exercer une pression sur le segment gonflé pour

observer que I'’enveloppe qui retient le liquide se brise
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tandis 'anneau qui V'entoure se résout en un réseau
de fibrilles entrecroisées et trés inclinées sur 'axe de

fibre.

Ce mécanisme du gonflement de la fibre peut étre

schématisé de la maniére suivante (fig. 29).

--.
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Fig. 29. — Déformation de la paroi secondaire sous I'action
des réactifs de gonflement.

LO30 : les segments de fibres n'ont plus |'aspect
gonflé des figures précédentes; ils sont formés de trés
petites aiguillss enchevétrées et orientées (fig. 30,
el V). Sous 'effet d'une légére pression, les aiguilles
se désagrérent en grains qui =2 dispersent dans la pré-

paration.

b) Oxydation dans le ;ayonnement ultra-violet. —
La contraction des fibres LUV dans la soude 4 10 %
est voisine de celle de la fibre naturelle; celle des fi-
bres LUV2 lui est supérieu;e. Au dela de ces deérés
d’oxydation, les {fibres sont complétement solubles

dans la soud=z a cette concentration,
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Les figures de gonflement présentent des aspects
différents de ceux que nous avons obtenus par oxyda-

tion dans 'hypochlorite de soude.

LUVI .: la fibre gonflée présente des dilatations et
des étranglements (fig. 31, pl. VI). Dans les zones
dilatées on observe des plis serrés formés dans une
membrane sous-jacente a la paroi primaire. Les étran-
glements sa sont formés a 'endroit des accidents A,
A’', A”... ol nous avons observé les arréts de structure

de la paroi secondaire.

LUV2 : la fibre présente l'aspect trés plissé de la
tig. 32, pl. V1. Ce plissement =st localisé dans la mem-
brane mitoyenne non—cell'ulosique qui sépare les parois
primaire et szcondaire, Cette membrane p-ésente des
solutions de continuité transversales et prend P'aspact

d'un empilement des disques.

LUV3 : la cellulose se dissout dans 'agent de gon-
flement et il subsiste de la fibre un squelette formé
par ses constituants non-cellulosiques dans lequel on
observe des éléments transversaux. Ce -squelette esf
mis en évidence dans la fig. 33, pl. VI, obtenuz avec
une fibre dans laquelle on avait provoqué un dép3t

d’'argent avant ['oxydation.

c) Effet du « vieillissement ». — Les fibres « vieil-
lies » subissent auigom‘lemant dans la soude une con-
traction qui s’éléeve a 15 % environ. La paroi primaire
est en partie désagrégée et les fibrilles ne présentent

. plus 'arrangement régulier de la fibre non transformée;



— 54 —

elle présente en outre des ruptures transversales (fig.
34, pl. VI). Ces fibres présentent les caractéres des
fibres hydrolysées LH40.

CONCLUSIONS

Cette étude nous permet de tirer différentes con-
clusions sur la structure de la fibre, le mécanisme de
son gonflement et ses transformations par hydrolyse

et oxydation,

1°} Les structures des deux systémes cellulosiques
qui constituent les parois principales de la fibre se dif-

férencient de la maniére suivante :

La structure de la paroi secondaire n’est pas conti-
nue. Cette paroi est formée de couches concentriques
de cellulose amorphe, interrompues par des accidents
transversaux qui sont de deux sortes. Les premiers
correspondent a des retournements de 180° des cou-
ches cellulosiques; leur répartition est périodique
téquidistances d’environ 100 microns) et il nous sem-
ble bien que ce sont les limites d'unités de structure
dont I’enchainement constitue la paroi secondaire

(25).

Ces unités sont protégées par des membranes non-
cellulosiques qui coupent transversalement la paroi se-
condaire. En effet, le squelette du systéme non-cellulo-
sique de la fibre que nous avons obtenu par action de

la soude sur la fibre oxydée dans le rayonnement ultra-



violet, présente des éléments transversaux. Ces élé-
ments ont d'ailleurs déja été observés par Sakostchi-
koff sur des fibres dont la cellulose était préalable-

ment dissoute par 'acide sulfurique (22).

Les seconds accidents sont situés entre les précé-
dents; leur nombre et leur répartition sont sensible-
ment les mémes chez toutes les fibres. Leur distance
moyenne est envirsn 35 microns. |l est difficile d'en
définir la nature; nous avons montré qu'ils sont com-
me les limites de structure, trés sensibles a 'action
des agents d'hydrolyse et d’oxydation (23). Nous ne
pensons pas que la membrane non-cellulosique, qui
protége la paréil, traverse & systéme cellulasique & leur
endroit comme {'admet Lidtke, mais il est trés pos-
sible que la cellulose y soit dépofymér'isée.

La structure de la paroi primaire est continue. Cette
paroi est composée d'agrégats de fibrilles et leur assem-
blage peut étre comparé a celui des faisceaux de fibres
dans la tige (24). Il se divise en couches : dans les
couches externes la disposition des fibrilles est hélicoi-
dale, dans tes couches internes elles sont paralléles a

['axe de fibre.
Leur longueur est au moins égale a 100 microns.

Cette paroi présente en outre, des plissements trans-
versaux, réguliérement espacés (100 microns), qui
coincident avec les arréts de structure de la paroi se-
condaire. Ce ne sont pas des solutions de continuité du
systéme cellulosique, En effet nous avons observé que

la traction exercée avec ménagement, déplisse cetts
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paroi sans la rompre et que !es cassures de la fibre rom-
pue sont effilées. Toutetais, ces accidents sont des
points de moindre résistance vis-a-vis des agents d’hy-
drolyse et d'oxydation parce que d'une part, ils sont
situés dans les plans de faiblesse structurale de la
paroi secondaire et d'autre part, il est possible que les
couches cellulosiques présentent & ces endroits des
lésions dans lesquelles les réactifs diffusent plus faci-
lement que dans les régions non désorganisées de la

paroi.

2°) Les nombreuses figures de gonflement que nous
avons examinges nous ont permis de saisir, dans une
certaine mesure, le processus de déformation qui carac-

térise I'état de gonflement restreint de la fibre.

Il nous apparait bien que celui-ci est 1ié a I'existence
de solutions de continuité dans la paroi secondaire,

comme Hess I'a d'ailleurs déja suggéré (18).

En effet, nous avons observé que le liquide de gon-
flement diffuse dans la paroi secondaire qui ganfle plus
fortement que les couches qui I'entourent. L'accumu-
lation d'eau dans les unités de structure entourées
d’'une membrane non-cellulosique déforme ces unités
qui tendent 3 devenir sphériques. Cette déformation
entraine une dilatation de la paroi dans le sens trans-
versal et une contraction dans le sens longitudinal,
comme le montre le schéma de la fig. 35. Les couches
de la paroi primaire se déforment simultanément et

s'accommodent de la contraction de la paroi secondaire
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de la maniére suivante : le pas des hélices décrites au-
tour de ’axe de fibre diminue, autrement dit les incli-
naisons des fibrilles sur cet axe augmentent; les cou-
ches de fibrilles paralléles a I'axe de fibre se plissent a
’endroit des accidents transversaux.

Fig. 35. — Déformation de la fibre par le gonflement

3°) L’examen des fibres « transformées » nous a
montré qu’elles se comportent d’'une maniére différente
au gonflement, selon qu’elles ont été préalablement

hydrolysées ou oxydées.

A partir d'un certain degré d’hydrolyse la cohésion
de la fibre diminue dans le sens transversal, car des
ruptures se produisent entre les couches et les fibrilles.
De plus, la fibre perd la propriété de se contracter. Les
acides auraient donc une action préférentielle sur les
membranes qui protégent les éléments cellulosiques et
en particulier sur les' membranes de la paroi secon-
daire, qui sont responsables de la contraction de la

fibre au gonflement.

La fibre oxydée, au, contraire, gonfle plus fortement
que la fibre naturelle. Si son degré d’oxydation est suf-
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fisant, la cellulose peut étre dissoute dans les alcalis,
indépendamment du systéme non-cellulosique {oxyda-
tion dans le rayonnement ultra-violet) . “On dispose
alors d'urt moyen d'isoler ces constituants sans modi-

fier leur arrangement initial,

APPENDICE

Préparation de coupe de fibres

en vue de leur identification

Les fibres cellulosiques peuvent étre identifiées
d’aprés la forme de leurs sections transversales et
comme l'ont déja fait remarquer Kelaney et Searle,
I'attaque par hydrolyse peut étre utilisée pour préparer

ces sections (26) .

Nous en avons précisé les conditions pour la fibre de
lin. Ces sections peuvent étre obtenues par action d=
HC1 20 % a la température ordinaire pendant 80 heu-
res environ, suivie d'une immersion dans OHNa 10 9.
Elles ne sont pas déformées par le gonflement puis-

qu’il est négligeable dans ces tonditions.

L’hydralyse peut étre trés accélérée par une éléva-
tion de température (50°) et ta méthode permet alors
une identification rapide de la €ibre, ce qui n'est pas

possible lorsqu’on exécute les coupes au rasoir,



PLANCHE |

Hg. 1. — Coupe transversale d'une tige Fig. 2. — Coupe transversale d'une filasse
de lin x 130 non rouie x 360

Fig. 3. — Schéma de la cou- Fig. 4. — Aspect en lumiére polarisée d’un
pe longitudinale d’un faisceau faisceau de fibres (position d’extinction).
de fibres. x 360



PLANCHE 11

Fig. 9. — Coupe transversale de la Fig. 10. — Coupe transversale de la
filasse n° 1. x 360 filasse n° 2 x 360

\
Fig. 11. — Coupe transversale des Fig. 12. — Coupe transversale des
filasses n°s 3 et 4. x 360 filasses n 5 et 6. X 360




PLANCHE 111

Fig. 14. — Coupe transversale de fibres. Fig. 15. — Coupe transver-
x 1000 sale de fibres non purifiées.
X 360

Fig. 17 et 17 his. — Fibre gonflée dans CuO-
ammoniacal et légérement étirée. (Photogra-

phie en lumiére polarisée). x 800 . .
Fig. 16. — Fibre
incrustée d’argent
trés divisé. x 360

Fig. 18 et 18 his. — Fibre gonflée dans CuO-am- Fig. 19. — Fibres gonflées dans
moniacal et formement étirée (Photographie en CuQ-ammoniacal et non étirées
lumiére polarisée). x 800 (Photographie en lumiére polari-

sée). x 400



PLANCHE IV

Fig. 20. — Fibre
gonflée dans CuO-
ammoniacal (ruptu-

‘l'es transyersales;lqns Fig. 23. — Fibre incrustée d’argent (re-
i) paroi seconxaggg tournements des couches cellulosiques de
: la paroi secondaire +). x 360

Fig. 22. — Structure fibrillaire Fig. 23. — Fibre de la
de la paroi primaire. x 800 fig. 22 étirée. x 800



PLANCHE V

Fig. 26. — Fibre oxydée en milieu hypo-
ch'orite de soude (LO5). x 360

Fig. 25. — Fibres hydrolysées. L k]

(LH40) X 450
Fig. 27. — Fibre oxydée en milieu

hypochlorite de soude (LO5). x 360

Fig. 30. — Fibre oxydée en milieu hypo-
chlorite de soude (LO30). x 360

Fig. 28. — Fibres oxydées en milieu hypochlorite
de soude (L.O20). X 360



PLANCHE VI

Fig. 31. — Fibre oxydée dans le rayonnement ultra-
violet (LUV1). x 180

Fig. 32. — Fibre oxydée dans le rayonnement
ultra-violet (LUV2). x 180

i : % Fig. 54. — Structure fibrillaire
; d’'un fil de viscose. x 180

Fig. 33. — Systéme non-cellulosique de
la fibre. Oxydation dans le rayonnement
ultra-violet (LUV3). x 180

Fig. 34. — Fibre « vieillie » extraite
Fig. 46. — Cassure d'une fibre étirée d'une bandelatte de mcmie (1.800 ans
dans OHNa 3 17.5 % sur 10 mm, x 360 av. J.-C.). x 360






DEUXIEME PARTIE

PROPRIETES MECANIQUES

L'étude des propriétés mécaniques des fibres natu-
relles s’avére assez compliquée car d'une part, la tech-
nique expérimentéle présente certaines difficultés et,
‘d'autre part, ces propriétés sont influencées par des

facteurs variés.

Au paint de vue technique, les difficultés sont dues
tout d'abord a la nature des fibres qui se présentent
comme une multitude de petites individualités diffé-
renciées non seulement par leurs dimensions mais par-
fois aussi par des anE)maIies de croissance qui sont des
caractéres difficilement conirdlables. Aussi, étant don-
né gu'on ne dispose pas d'éprouvettes de traction
identiques et calibrées, la mesure des constantes mé-
caniques nécessite l'exécution d’un grand nombre
d'essais. De plus, le montage de |'éprouvzite est malai-
sé 3 cause du petit diamétre des fibres et de leur apti-

tude a se déformer sous 'action de trés petits efforts.

En outre, l'isolement des fibres constitue un pro-

bléme délicat. Dans le cas de fibres libériennes généra-
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lement agrégées en faisceaux, ceux-ci ne peuvent étre
divisés a la main, et il faut avoir recours a des traite-
ments chimiques qui dissocient {'agrégat sans altérer
la fibre.

Les différents facteurs dont dépendent les propriétés

mécaniques sont les suivants.

It faut d'abord considérer I’état de pureté sous le-
quel se présente la fibre. En effet, les traitements chi-
miques de purificatién éliminent plus ou moins ses
constituants non-cellulosiques et la cellulose qui forme
le produit résiduel de ces traitements peut étre altérée.
L’influence de la purification sur les propriétés méca-
niques des fibres cellulosiques a déja été étudiée dans
le cas de la ramie; Hess a observé que la pﬁrification

accroit la résistance de la fibre (27).

Les propriétés meécaniques sont aussi influgncées
par les traitements mécaniqueas antérieurs qu’'a subis
la fibre. C'est ains! que I'étude des fibres de chanvre,
de ramie, et de coton nous a montré que ['hystérésis
du cycle de traction décroit sous l'action d’efforts ré-
pétés et que la déformation devient finalement élasti-
que (28).

Enfin, la structure cristalline de la cellulose peut
étre transformée par des actions physico-chimiquas et
la variété de cellulose obtenue: la cellulose mercerisée,
possede un diagramme X différent de celui de la cel-
lulose naturelle. Ce changement de structure peut étre
accompagnée d'une transformation des propriétés de
la fibre (28).
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Par ailleurs, des observations générales faites sur les
essais mécaniques ont établi que ceux-ci doivent étre
effectués dans des conditions bien précisées qui tien-
nent compte de la structure de la fibre et des facteurs

capables de modifier ses caractéres physiques (*}.

Mann a montré que la*charge de rupture de la
fibre de coton dépend de son état d’humidité (29),

Brown, Mann et Pierce ont aussi observé un
changement d’allure du diagramme de traction a partir

d'une teneur déterminée en humidité (30).

Pierce a examiné |'influence de la vitesse d’étire-
ment sur la résistance de la méme fibre et a montré

que la charge de rupture diminue avec la vitesse (31),

Enfin cet auteur a encore signalé que la longueur du
segment de fibre soumis 3 la traction intervient aussi

dans la mesure des constantes mécaniques.

En résumé, ces propriétés dépendent principalement

des facteurs suivants :

1°) - du procédé d'isolement des fibres;

2°) - de leur degré de purification;

3°) - des actions physico-chimiques capables de
modifier 1a structure cristalline de la cellulose, comme

le gonflement .et la mercerisation;

(*) Une bibliographie trés compléte est citée dans le mé-
moire de M. MICHEL-JAFFARD sur « La structure et les
propriétés mécaniques des fibres », 14™* Congrés de Chimie
Industrielle, Lille, 1934, p. 768. .
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4°) - de I'histoire des traitements meécaniques anté-
rieurs qu’elles ont subis; :

5°) - de leur teneur en humidité;

6°) - de la vitesse d’étirement;

7°) - de la longueur de I'éprouvette de traction,

Il'a encore été observé que les résultats obtenus dé-
pendent de l'appareil employé pour les essais de trac-
tion (32}.

Il en existe plusieurs types parmi lesquels nous ci-

terons :

— I'app-areil 3 contrepoids du type pendule (33);
— |’appareil hydrostatique (O'Neil) ;

— la balance de Krais (34) ;

-— la balance Barrath (35);

— lappareil de Polanyi (36).

Les renseignements que donne la littérature sur les
propriétés mécaniques de la fibre de lin sont peu nom-
breux et souvent incomplets car, en général, les con-

ditions des essais ne sont pas toutes précisées.

Des déterminations de la charge de rupture moyenne
ont été faites a partir de diagrammes de fréquence
dans lesquels figurent les charges de rupture des fibres

avec leurs fréquences (37).

Karger et Schmidt ont enregistré les premiers
le diagramme effort-déformation de la fibre naturelle
et ont obtenu une courbe de traction linéaire (38),

Nous nous sommes proposé d’étudier plus systémati-
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quement les propriétés de cette fibre en tenant compte
des données énumérées ci-dessus. Dans cette intention,
nous avons considéré les états les plus caractéristiques
qu'elle peut présenter en |'examinant successivement
a I'état naturel, purifié et mercerisé. Ceci nous a ame-

né a préciser les points suivants.

Premiérement, nous avons établi, d'aprés un grand
nombre d’essais, les valeurs moyennes de la résistance
et de I'allongement 3 la rupture de la fibre naturelle;
deuxiémement, nous avons recherché les conditions
d'une purification ménagée de maniérs a éviter toute
attaque possible .de la cellulosz et examiné les pro-
priétés mécaniques de la fibre en fonction de son degré
de purification; troisiemement, nous avons recherché

si ses propriétés sont transformées par la mercerisation.

Nous ne pouvions préfendre, 'dans cette étude, 3
faire varier systématiquement tous les facteurs dont
dépendent les propriétés mécaniques des fibres. Nous
avons examiné plus particuliérement 'influence de la
longueur de I'éprouvette de traction. La longueur gé-
néralement adoptée dans les essais est de 5 ou 10 mm ;
mais étant donnée la structure de la fibre nous avons
pensé qu’il était important d’étudier son comporte-
ment lorsqu’elle est étirée sur des longueurs plus

petites.

Il importait en outre, d'utiliser un appareil permet-
tant de faire varier toutes les modalités de I'essai. Nous
avons mis au point en collaboration avec M. G. Chau-

dron une machine de traction qui répond a ces condi-
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ticns. Elle est une modification des appareils hydrosta-
tigues (type O'Neil) auxquels elle emprunte le mode
de traction, mais elle s’en distingue plus particuliere-
ment par un dispositif d'enregistrement des allonge-
ments qui permet d'atteindre une amplification élevée
{28).

Cependant, I'étude mécanique des fibres exige
beaucoup d’essais et, par conséquent, un appareil dont
la manceuvre soit commode et rapide. La micromachine
de traction pour fibres, que M. P. Chevenard, Dj-
recteur Scientifique de la Sté Commentry, Fourcham-
bault, Decazeville a. bien veulu construire dans cette
intention, présentait ces avantages et nous l'avons uti-

lisée pour une grande partie de nos essais (38).

Les fibres qui ont servi 3 cette étude ont été préle-
vées dans une filasse de lin roui par fermentation, dont
la micrographie est donnée fig |I, pl. 1. Nous avons
choisi cette filasse parce que la forme de la section des
fibres est réguliére et que le diamétre du lumen est
petit relativement a celui de la paroi cellulosique; en
effet, ces caractéres sont a considérer lorsqu’on veut
évaluer la surface de la section. En outre, les faisceaux
fibreux ayant été ;presqu'e completement désagrégés
par le rouissage, il était possible, dans ce cas, d’isoler
les fibres a la main sans devoir recourir a un traitement
chimique. '



CHAPITRE PREMIER

MESURE DES CONSTANTES
MECANIQUES DELA FIBRE NATURELLE

MACHINES DE TRACTION EMPLOYEES

La machine que nous avons mis au point utilise un
fléau de balance sensible (1/10 mgr) pour transmettre
les charges a la fibre. La traction est exercée a l'aide
d'un flotteur suspendu a 'un des bras du fléau et dont
on fait varier la poussée hydrostatique. Ce flotteur est
immergé dans un vase cylindrique qui est vidé ou emp!i
a débit constant. Dans ces conditions la charge varie
linéairement en fonction du temps et le sens de la
traction peut étre inversé, La fibre est montee entre
deux mordaches disposées de fagon que la traction soit
verticale. L'une d'elles est fixée au second bras du
fléau et l'autre est fixé'e sur son support. Leur distance
est réglée a Vaide d’une vis micrométrique. Les mor-
daches sont en outre logées dans un manchon de verre
dans lequel on peut introduire un liquide ou faire cir-
culer un gaz pour effectuer la traction dans le milieu

voulu.

Les déplacements de la mordache qui étire sont en-

registrés par le jeu d’'un miroir concave M’ oscillant
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autour d'un axe horizontal O. Le miroir est muni d’un
petit levier R’ sur lequel appuie la pointe d'un pous-
soir fixé sur l'aiguille de la balance a une distance R
de 'axe de suspension (fig. 36).

i
M’ ?
‘R
Sxneme O 1o
R
e
32
v
Fig. 36

Un rayon lumineux issu d'une source ponctuelle
placée au centre optique du miroir M’ est réfléchi par
celui-ci sur un second miroir plan M animé d'un mou-
vement de rotation uniforme autour d'un axe vertical.
Aprés cette seconde réflexion le spot tombe sur un
verre dépoli ou sur une plague photographique P pla-
cés a une distance telle que :

SO=0MP

Dans ces conditions les déplacements verticaux du
spot, dus a la rotation du mircir M’,. sont proportion-
nels aux déviations du fléau c'est-a-dire aux allonge-
ments de la fibre et ses déplacements horizontaux sont
proportionnels au temps étant donné que le miroir M
tourne a une vitesse uniforme. La composition de ces
deux mouvements du spot permet donc d'enregistrer

une courbe dans laquelle figurent en abscisses fes
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temps, ou les charges qui leur sont proportionnelles, et
en ordonnées les allongements.

Le coefficient K d'amplification est donné par la

relation suivante :

Si 21 = longueur du fléau
r — 'r‘ayon de courbure du miroir concave
R et R’ = les distances indiquées dans la fig. 37
2r R
K = —
| R’
En effet, la construction géométrique de la fig. 39
donne :
D 2r a'
K — — = e
d | a
‘ 2’ R
Or Rx =—= R'z' et = —
a R’
2r R
d'ou K = S ——
| R’

S}

[
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Les constantes de 'appareil ont été choisies de ma-
niére a avoir :
K = 100

Ce coefficient reste constant tant que les déviations
du fléau sont inférieures & un certain angle «, En
effet, si R et r sont des longueurs fixes, 'a longueur R’
décroit a partir d'une déviation pour laquelie le pous-
soir commence a glisser sur le levier. [l faut donc faire
un étalonnage de l'appareil pour déterminer l'allon-
gement maximum qu'on peut enregistrer afin de res-
ter dans les limites de proportionnalité entre les élon-

gations du spot et les allongements de la fibre.

Ce mode d’enregistrement des allongements pré-
sente ['avantage de pouvoir modifier le coefficient
d’amplification de‘ I'appareil dans de larges limites. Le
réglage peut étre effectué en déplacant |'équipage
optique sur l'aiguille de la balance de maniére a faire
varier la longueur R. L’appareil permet aussi de faire
varier la vitesse d’'étirage, d'inverser le sens de la trac-
tion, enfin d’étirer la fibre sur des longueurs diffé-

rentes.

Micromachine de Traction pour fibres, systéme P.
Chévenard. — La fibre est fixée entre deux machoires
disposées de maniére que ['axe d’étirement soit hori-
zontal. La machoire qui étire est entrainée par un mo-
teur é\Iectrique animé d'un mouvement parfaitement
uniforme. La vitesse du moteur est réglable et le sens

de la marche peut étre inversé. La machine comporte
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en outre un trépied amplificateur sur lequel est fixé un
miroir. Les trois pointes de ce trépied forment un
triangle rectangle. La pointe de I'angle droit subit dans
une direction normale au plan des trois pointes, un dé-
placement égal a la fléche d’un ressort dynamométri-
que auquel est fixée la deuxieme mordache, et par
conséquent proportionnel a la traction exercée sur la
fibre. Une autre pointe accompagne dans son dépla-
cement la mordache qui étire la fibre; elle subit donc
un déplacement égal a celui de la pointe de 1'angle
droit, augmenté de I'allongement de la fibre; la troi-
siéme pointe est fixe. Le miroir regoit un rayon lumi-
neux issu d'une source ponctuelle et le réfléchit sur
une plaque photographique. Dans ces conditions, la
codrbe enregistrée par le jeu du miroir a pour ordon-
née l'effort répéré par la tléche du ressort et pour

abscisse I'allongement de la fibre.

La machine admet des éprouvettes de flongueurs

comprises entre 1 et 10 mm.

14

Les vitesses de traction qu’elle permet d'utiliser cor-
respondent a une avance de la machoire qui étire, com-
prise entre 0,2 et 2,2 mm/minute. Deux coefficients
d’amplification peuvent étre utilisés qui sont raspect.-
vement égaux a 68,4 et 34,2.

Préparation de I'éprouvette de traction. — On dé-
coupe dans une bande de papier millimétré un rectan-
gle de longueur égale & celle du segment de fibre que

['on veut étirer. On applique la fibre sur le cadre com-
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me le montre la figure ci-dessous, puis on la fixe 3
I'aide de colle de maniére que celle-ci affleure exacte-

ment aux bords intérieurs du cadre.

Lorsque I'éprouvette est mise en place dans les pin-
ces de |'appareil, on coupe la bande latérale de papier

avec des ciseaux pour libérer la fibre.

70—
fiere
Fig. 38

Ce montage exige les précautions suivantes :

a) la fibre ne doit pas étre étirée pendant la mani-
pulation;

b) elle doit étre fixée sur le cadre de papier de ma-
niére a étre exactement paralléle a I'axe d’étirement
des mordaches;

c) la colle ne doit pas déborder sur la partie utile (1)
de la fibre, ce qui réduirait la longueur de I'éprouvette,

DIAGRAMMES DE TRACTION

Les courbes effort-déformation ont été enregistrées
dans les conditions suivantes : I

— « Eau d’humidité » des fibres : 5.5 9.

— Longueurs d’éprouvette : 1 et 10 mm.

— Vitesse de traction 2 et 2,102 mm/min.
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La déformation est caractérisée par une série de
décrochements qui se répartissent d’'une maniére dif-
férente sur les courbes dont I'allure générale est liné-
aire (fig. 39).

Ces accidents sont de plus en plus accentués et cor-
respondent a des allongements de plus en plus impor-
tants lorsqu’on fait décroitre la longueur étirée de

10a 1 mm.

La forme de la courbe est aussi influencée par la
vitesse d’étirage. C'est ainsi que pour la vitesse la
plus faible (v = 2,102 mm/min) la courbe ne

présente pas d'accidents mais une faible courbure 3

son début.
?gn ?gr‘
y
2} PIY
15 | 54
10} 1
s St
R . s/, . — -l
LR A S . A P T T A<l
Vitesse wte tracon @ T vmwm [min, ) . 2 ]
Vitease ol Bactimn 1 2 A0 mm/mm.
Fig. 39. — Diagrammes de traction de la fibre naturelle.

Le cycle de traction présente de I'hystérésis. Si I'on

fait subir 3 la fibre des efforts répétés entre la charge
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nulle et une charge fixe trés voisine de la charge de
rupture statique, I'hystérésis décroit apres 8 alternan-

ces et la déformation devient réversible.

CONSTANTES MECANIQUES

Nous avons dit précédemment que la détermination
des constantes mécaniques doit comporter un certain
nombre de mesures.

Pour avoir une estimation aussi correcte que pos-
‘sible de leurs valeurs moyennes, nous avons mesuré la
charge et I'allongement & la rupture de 100 fibres et,
afin de nous rendre compte de leur répartition nous
avons tracé des diagrammes dans lesquels chacune des
valeurs obtenues figurz avec la fréquence qui 'ui cor-
respond. En outre, ces diagrammes ont été établis pour
des longueurs d’éprouvettes trés différentes, c’est-a-
dire 1 et 10 mm. ~

Les conditions des essais sont les suivantes :

— longueur des fibres essayées : 40 & 70 mm.

— « eau d’humidité » des fibres : 55 %
- < | = 10 mm.
— longueurs d'éprouvettes :
/ == 1 mm.
— vitesse de traction : 2 mm/min.
Résistance a la rupture. — Les diagranmss de fré-

quences des efforts de rupture montrent que la répar-
tition des valeurs obter.wes est inf'uencée par la lon-
gueur (1) de I'éprouvettz ({ig. 40); en effet, si

| = 10 mm, le maximum de la courbe est situé dans

'intervalle 9-15 gr,
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I = | mm, le maximum de la courbe est situé dans
Vintervalle 16-22 gr,
Ce maximum se déplace donc vers les charges de

rupture élevées lorsque 1 décroit.

|
—

1

X | = 10 mm
|

— |
1 |
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Fig. 40. — Diagrammes de fréquences des charges de rup-
ture (1 = 1 et 10 mm.)
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Nous avons calculé la résistance par unité de surface
des fibres dont les charges de rupture sont comprises

dans les intervalles de frégquences maxima.

La surface de la section était évaluée en assimilant
le contour de la fibre a un cercle et en ne tenant pas
compte du vide correspondant au canal médullaire. Le
diameétre était mesuré aprés rupture a 'endroit de la
cassure qui se produit toujours dans un plan perpendi-

culaire a 'axe de fibre.

Les valeurs de la résistance exprimées en kg/mm,
sont relevées dans le tableau ci-dessous qui montre
que les écarts, entre les valeurs trouvées, sont dans

les limites de !'erreur que comporte la mesure du dia-

metre,
Longueur ‘ Diamétre .
Charge de . Résistance en
d’étirage en microns
Irupture en gr Kg/mma2
en mm 1 4+ 11
10 10 10,3 120 1 25
10 13 12 117 + 21
1 17 13,7 128 4 20
1 i 20 15,4 108 - 15
1 ‘ 24 17,1 105 - 14
[ ,

Nous cobtenons donc comme valeur moyenne 116
kg/mm? et pouvons considérer que la résistance 3 la
rupture de la fibre n'est pas influencée par la longueur
de l'éprouvette dans les limites essayées c'est-a-dire
I et 10 mm. Cependant, les diagrammes de fréquence

établis montrent que les fréquences des charges de rup-
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ture élevées augmentent tandis que celles des charges
faibles diminuent lorsque la longueur d'éprouvette

décroit,

Il suffit de considérer la forme de la fibre pour se
rendre tompte que la répartition des charges du dia-
gramme de fréquence n’est pas indépendante de la lon-
gueur du segment sur lequel la traction est effectuée.
En effet, la fibre affectant la forme d'un fuseau (fig.
41), la section des extrémités de |'éprouvette prélevée
dans sa partie médiane est d'autant plus petite que
['éprouvette est plus longue; il s’ensuit donc que la
charge de rupture doit diminuer si la longueur de I'é-
prouvette croit a condition que la rupture sz produise

a 'endroit ol la section de la fibre est minima,

C’est ce que nous avons cbservé et c’est ce qui
explique en outre que la rupture de !'éprouvette se

produit généralement & I'endroit d’'une attache.

Diamcetres

—a

S 10 45 20 25
Iwngueu-s (mm)

2 e 1§ 19 £,
Lnngutur{(mm) H

Fig. 41. — Variatians du diametre de la fibre.
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Allongement 3 la rupture. — Etant donné les erreurs
que comporte cette mesure et plus particulierement
dans le cas ou la longueur de I'éprouvette est égale 3
1 mm, nous avons pris comme allongement moyen les
valeurs de fréquence maxima données par les diagram-
mes de répartition des allongements relatifs (fig. 42).

c’est-a-dire

la rupture (1 = 1 et 10 mm.)

Remarquons que la dispersion des valeurs de A %
augmente lorsque | diminue, comme on pouvait s’y at-
tendre. Les allongements compris entre 5 et 15 % que

nous enregistrons pour | — 1 mm correspondent aux

pour | = 10 mm, A % = 1 et 1,5 (fréquence 40
et 36)
pour | = 1 mm, A % = 5 (fréquence 53).
T %_«
: { ]
& 50 &S )
¢ "
“e = L0 e e i\\ Ay
3a [ 30 [ \
2 ]1 \\ ‘ 2 [( \
4o l K 10 ‘ . i
TN | EEE =N
‘ = N[ [+
O o5 4 25 2 &5 © 4 2 3 4 S 0 7 & @ 40 WL A e
Hll.mgtm-nts A ﬂllunfzmznb LA
Fig. 42. — Diagrammes de fréquences des al’ongements a
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erreurs négatives que comporte le montage de 1’éprou-
vette puisque, d'aprés les résultats obtenus, I'allonge-
ment varie en sens inverse de la longueur étirée. |l
atteindrait donc au moins 15 % si la traction était

effectuée sur une longueur inférieure 3 1 mm.

INFLUENCE DU CONFLEMENT

Les fibres cellulosiques subissent un gonflement ré-
~versible dans des liquides polaires tels que 'eau, le
glycol, la formamide sans que cette transformation
entraine une contraction sensible de la fibre. Ce gon-
flement est supposé intermicellaire car il ne modifie

pas le réseau cristallin de la cellulose.

Nous avons mesuré les constantes de la fibre étirée
dans la formamide. Pour une éprouvette de longueur
égale & 1 mm. les mesures ont donné :

R kg/mm, : 160
A% =15320

La courbe de traction de la fibre ainsi gonflée est
linéaire et |’accommodation du cycle de traction montre
que ['hystérésis déclroit progressivement pour devenir
nul aprés un nombre d’efforts suffisant (8 alternan-
ces). A cet égard, la fibre gonflée se comporte donc

comme la fibre contenant son eau d’humidité, ¢’est-a-

dire 5,5 %. '

En résumé, I'étude mécanique de la fibre naturelle

nous a donné les résultats suivants ;
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1") bLes charges de rupture des fibres varient dans
de larges limites, mais si nous rapportons les charges
aux surfages des sections, nous obtenons une valeur
uniforme de la résistance, c'est-a-dire : 116 kg/mm?,
quelle que soit la longueur du segment de fibre soumis

a 'essai de traction.

2°) Par contre l'allongement relatif & la rupture
dépend de cette longueur et varie en sens inverse, !
atteindrait au moins 15 a 20 9%, quelle que soit la
charge de rupture, si la fibre était étirée sur une lon-

gueur inférieure au mm.

3°) Le gonflement réversible de la fibre accroit sa
résistance qui, dans les conditions oU nous avons opé-
ré, atteint 160 kg/mm? avec un allongement a la rup-
ture de 15-20 9,

CONCLUSION

Les résultats obtenus montrent que la défarmation
de la fibre présente les caractéres d'une déforma‘tion
plastigue. Mais, étant donné d'une part que le cycle
de traction accommodé devient réversible et, d'autre
part, que la rupture de la fibre se produit toujours dans
un plan perpendiculaire a son axe, il semble bien que
I’allongement plastique de la fibre résulte d'une défor-
mation d'ensemble de la paroi primaire, La traction
orienterait les couches fibrillaires constitutives de cette

paroi dans la direction de 'axe de fibre, et cela, sans
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qu'il y ait glissement des fibrilles les unes par rapport

aux autres.

La paroi primaire formerait donc un systéme cohé-
rent dans lequel les liaisons transversales sont plus

résistantes que les unités de structure cellulosiques.






CHAPITRE 1!

PURIFICATION DE LA FIBRE
ET INFLUENCE DE CE TRAITEMENT
SUR SES
CONSTANTES MECANIQUES

Les substances non-cellulosiques qui entrent dans
la constitution de la fibre de lin sont formées de ma-

tiere pectique et d’hémicelluloses.

La purification consiste a éiminer ces substances
de maniére 3 obtenir des fibres constituées par de la
cellulose aussi pure que possible et dont la résistance
mécanique n'ést pas altérée. Elle comprend plusieurs
traitements qui wtilisent 'action des alcalis dilués,
celle des agents oxydants, enfin celle des acides dilués
et met 3 profit la passivité relative de la cellulose vis-
3-vis de ces réactifs. L'effet de I'oxydation est de dé-
truire les matiéres colorantes naturelles qui imprégnent
la fibre mais surtout d’attaquer la matiére pectique et
les hémicelluloses de maniére a accroitre leur solubi-
lité dans la solution alcaline diluée. Enfin des lavages

en milieu acide sont nécessaires pour débarrasser la
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cellulose des traces de composés minéraux qu'elle

contient .

[l n'existe pas de méthode type de purification du
lin, mais des procédés dont les conditions, appréciées
empiriquement, dépendent de 'état de maturité et du
degré de rouissage (40). En principe, tous les procé-
dés consistent a faire subir a la fibre les trois traite-
ments suivants ;

a) un traitement alcalin a 100° (débouillissage) ;
b) un traitement oxydant (blanchiment) ;

¢} un lavage en milieu acide {acidage)
et a répéter ce cycle d'opérations jusqu’a ce que la
totalité des substances ‘sclubles dans ces conditions

soit extraite.

PURIFICATION DE LA FIBRE

Mode opératoire. — Une étude méthodique de la
purification des fibres ayant servi a nos essais nous a

fait adopter les conditions suivantes.

Le réactif alcalin employé est la soude 3 1 % con-
tenant environ 1 % d’un produit mouillant {lgéponT) ;
le rapport du volume de solution au poids de fibres
mis en ceuvre est égal a 25. Les fibres placées dans un
ballon 3 large col muni d'un réfrigérant a reflux sont
soumises a l'action de céette solution bouillante pen-
dant 5 heures.

Le réactif oxydant est unc solution d’hypochlorite



de soude de pH compris entre 9 et 10, celui-ci étant
maintenu constant; le rapport du volume de solution

au poids de fibre mis en ceuvra est égal a 20.

Aprés blanchiment, les fibres sont lavéss avec une
solution de bisulfite de soude a 2 gr. au litre pour éli-
miner le chlore, puis sont immergées pendant un quart
d’heure dans HCI N/20, lavées a3 'eau distillée et

enfin a I'eau 1égérement ammoniacale.

Le lin qui a servi a nos essais a nécessité cinq trai-
tements complets de purification; les conditions de
ces traitements et les pertes de poids qui en résultent

sont les suivantes :

Traitement | :

a) actionde lasoudea 1 % a I"ébullition - durée .
5 heures;
3 lavages a l'eau distil ée bouillante, un lavage
en milieu acide et lavages a {’eau;

b) action de !'hypochlorite de soude a 1 gr. au
litre 3 20° - durée : 1 heure.

c) lavages en milieu acide et & 'eau.
.Perte de poids : 23,8 %.

’

Traitement |1 :

a) comme la).

b) action de I'nypochlorite de soude a 0,5 gr. au
litre & 20° - durée : 30 minutes.

c} comme 1 c).

Perte de poids : 6 %.
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Traitement Il :

a) comme | a).

b) action de |'hypochlorite de soude a 0,5 gr. au
litre & 20° - durée : 30 minutes.

c) comme 1 c),
Perte de poids : 2,9 %.

Traitement 1V :

a) comme 1 a).

b} action de I'hypochlorite de soude a 0,5 gr. au
litre & 20° - durée 15 minutes.

c) comme 1 c).
Perte de poids : 1,1 %.

Traitement V

a) comrﬁe I a).
b) comme IV b).
¢) comme | c).

Perte de poids : 3,65 %.
Traitement VI :

a) comme | a).
Perte de poids : O.
Perte de poids totale : 37,5 9.

Titre en o — cellulose. — 1| était important de vé-
rifier si les fibres n'ont pas subi d’hydrolyse ni d’oxy-
dation au cours de ces traitements.

La résistance de la cellulose 3 'action des alcalis

‘concentrés pouvant étre utilisée comme critérium
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d’'une altération chimique, nous avons déterminé la
teneur en x - cellu'ose des fibres provenant du traite-

ment n° V, c'est-a-dire la portion de cellulose insolu-
ble dans la soude 3 17,5 9% a 20°.

Le dosage effectué dans les conditions indiquées par
la méthode standart américaine (41) a donné comme

teneur 99 % d'2 -cellulose.

Cet essai de purification nous a donc permis d’éli-
miner 37,5 % de constituants non-cellu'ocsiques et
d’obtenir des fibres dont la haute teneur en = -cellu-

lose indique qu’elles n'ont pas subi d’'attaque.

La détermination des pertes de poids au cours de la
purification nous a montré, en outre, que plus de la
moitié des substances exfraites (23 %) est éliminée
pendant le premier traitement alcalin, fandis que qua-
tre autres traitements alcalins, suivis d'une oxydation,
sont nécessaires pour solubiliser la fraction restante
(fig. 45) .- ‘

Un examen microscopique nous a permis de vérifier
que les substances extraites au cours du premier trai-
tement sont constituées en majeure partie par les
membranes de substance pectique qui adhérent a la
surface des fibres (lamelles mitoyennes),

)
Ncus avons d’ailleurs isolé ces membranes en sou-

mettant les fibres immergées dans la soude froide &
1 % a une vive agitation; dans ces conditions elles s2

détachent et peuvent étre recueillies aprés décantation
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de la solution, Elles représentent environ 18 9%, du
poids de {a fibre.

La deuxiéme fraction plus diffici'e a solubiliser, se-
rait représentée par les constituants non—celldlosiques
qui font partie intégrante de la fibre, c’est-a-dire les
substances pectiques et les hémicelluloses insérées
entre les couches de la paroi secondaire. Le fait que
cette paroi se trouve séparée de la phase liquide par
la paroi primaire a travers laquelle les réactifs et les
produits d’hydrolyse doivent diffuser, expliquerait
d’ailleurs cette extraction trés lente.

CONSTANTES MECANIQUES

La résistance et I'allongement & la ruptura des cing
échantillons prélevés pendant la purification sont me-

surés dans les conditions suivantes :

— Dimensions des fibres essay2es : longueurs 5 3
7 cm. - diamétre 17 a 20 p,

— Eau d’humidité : 5 %,

— Longueurs d'éprouvette : | == 1 et 10 mm.

— Vitesse de traction : 2 mm/min.

Les chiffres relevés dans le tableau suivant repré-
sentent les valeurs moyennes de la résistance et de
I'allongement établies d’aprés 25 essais. La charge
.moyenne est rapportée a la moyenne des sections des
25 fibres rompues, les diamétres étant mesurés a I'en-
_droit des cassures qui sont comme pour la fibre natu-

relle dans un plan perpendiculaire 4 "axe de fibre.



Traitement Perte de R Kg/mm2 A%
No Poids y1 =1 mm. I T2
{1 = 10 mm ,

0 0 115 - 18 1415 h
1 23.8 100 + 12 2,5 5-7
2 6 99 - 12 2 3
3 2,9 75 4+ 8 3 3
4 1,1 109 +- 13 4-5 5-7
5 3.65 100 = 12 3,5 5-7
6 0 75 1 8 3 5-7

Courbes de traction. — La courbe des fibres prove-

nant du traitement n° IV pdur lesquelles I'allongement
passe par un maximum (I = 10 mm) présente au dé-
but un oalier d’allongement & faible variation de
charge. Dans les autres cas, les courbes sont sensible-

ment linéaires et mon'trent des décrochements.

Le cycle de traction présente de |’hystérésis, mais
sous l'action d’efforts répétés la déformation devient

élastique.

Les résultats obtenus montrent que les caractéris-
tiques mécaniques de la fibre varient au cours de sa
purification, mais sont trés voisines de celles de la fi-

bre 3 I'état naturel lorsque la purification est compléte.

En effet, la résistance & la rupture décroit au début,
passe par un minimum pour croitre ensuite jusqu’a
100 - 12 kg/mm2 (fibre naturelle : R = 115 t 18
kg/mm, ), l'allongament correspondant étant 5-7 %
pour | = 1 mm. (fibre naturelle : A % — 5 pour
1 = 1 mm) (fig. 43). ’



sistonce { Hg [pymt)

.

e

A.

— 100 —

A

. ~a
o

125 4 [ 25
"

Q

A \ }
\ N
100 4 Q0 A
T
v
S 4 T k15 L
? §
4y

50 - 3o

’Sl LS

o )

1 t s § s 6
! Trarteiemt n=s

Fig. 43. — Variations de la résistance et pertes de poids

de la fibre au cours de la purification.

Pour un degré de pureté intermédiaire, la résistance
et l'allongement passent par un minimum car nous

obtenons aprés le troisiéme traitement

R kg/mm2 =175 + 8
A% =3 l=1mm).-

Il semble qu’'d ce moment de la purification, la fibre
soit devenue p'us fragile. Cet état est prohablement da
au fait que les matiéeres incrustantes difficilement hy-
drolysables se répartissent d'unc maniére homogéne

dans la fibre avant de passer en solution. |1 se produi-
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rait alors une sorte « d’encollage » qui aurait pour ef-

fet de la rendre cassante (7).

CONCLUSION

Le mode de purification que nous avons adopté nous
permet d’extraire les -constituants non-cellulosiques
de la fibre représentés par 37,5 9% de son poids, sans
que ses ;aractéristiques meécaniques en soient trans-
formées. |l faut donc ad}‘nettre que ces substances sont
réparties dans la fibre de maniére telle que leur &limi-
nation ne modifie pas la continuité et la cohésion du

systéme cellulosique.

Cependant nous n'avons E)'és de critérium permet-
tant d'apprécier avec une grande certitude que tous les
constituants sont extraits par la purification. |l est pos-
sible que la fibre contienne encore des impuretés inso-

lubles dans les agents chimiques généralement em-

ployés et qui interviennent dans sa solidité.

(*} La méme observation a été faite sur la filasse de lin
au cours du rouissage i l'eau sous pression,






CHAPITRE I

TRANSFORMATION
DES PROPRIETES MECANIQUES DE
LA FIBRE PAR LA MERCERISATION

La cellulose mercerisée constitue une variété de cel-
lulose qui se distingue essentiellement de la cellulose
naturelle par son diagramme de diffraction X, caracté-
ristique d'un état cristallin différent. Elle prend nais-
sance lorsqu’on libére la cellulose de ses combinaisons
d’addition avec les solutions alcalines concentrées ou
qu’on la régénére de certaines combinaisons complexes

et dérivés solubles gu’elle est suscentible de donner.

Le procédé généralement employé pour obtenir des
fibres a I'état mercerisé consiste a traiter celles-ci 3 la
température ordinaire, par des solutions sodiques de
concentrations sub-érieures 3 1Q % et a éliminer en-

suite par des lavages 3 I'eau !'alcali fixé.

D’aprés certains auteurs, la cellulose formerait avec
la soude des combinaisons définies. En particulier, pour

les concentrations comprises entre 10 et 22 9% il se
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formerait le composé dési}gné sous le nom ™ « alcali-

cellulose | » et répondant a la formule :
2 CtH"OS, GHNa.

(47_)l (43) . La formation de I'alcali-cellulose | est ac-
compagnée d'un changement du diagramme X de [a
cellulose (44). De plus, elle correspond au gonflement
‘maximum que peut subir la fibre, lorsqu’elle est trai-
fée par la soude a des concentrations croissantes. Dans
le cas de la fibre de lin, le gonflement maximum se
produit pour une concentration voisine de 10 %, la

contraction correspondante atteignant 40 % (45).

La mercerisation transforme les caractéres physi-
ques de la fibre. Celle-ci est contractée d'environ 25 %
de sa longueur initiale. Elle est plus poreuse et son hy-
groscopicité augmente; au sein de 'eau elle fixe une
quantité d'eau d’hydratation deux fois plus grande
{46) . Mais, la différence qui existe entre la cellulose
naturelle et la cellulose mercerisée consiste surtout
dans une transformation physique du réseau cristallin,
dans lequel la mercerisation déterminerait un nouvel

arrangement des groupes constitutifs glucose.

La cellulose que I'on peut régénérer a partir de cer-
taines de ses combinaisons solubles, présente la struc-
ture cristalline de la cellulose mercerisée, mais ne pos-
séde plus la structure fibreuse. C’est une matiére te-
nace, plastique et qui peut étre tréfilée a I'état de so-
ution. Le fil de cellulose obtenu présente une résis-
tance mécanique élevée, cependant il se distingue

d’une fibre cellulosique naturelle par une grande plas-
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ticité. La résistance d'un fil de viscose (cellulose régé-
nérée du xanthogeénate de cellulose) pebt atteindre
25 kgs/mm? avec un a]lon.gement de 25 %. On peut
d'ailleurs augmenter ces caractéristiques en étirant le
fil & une vitesse trés lente dans un milieu de gontle-
ment. C'est ainsi que, étiré dans des conditions conve-
nables, le fil de viscose peut supporter un allongement
de 100 % avec une résistance de 40 kgs/mm?;. cet
accroissement de solidité correspond 3 une orientation
de la structure du fil qui tend 3 prendre la structure
fibreuse (47).

Une étude systématique des fibres merceri-
sées obtenues directement par I'action des bases sur.
les fibres naturelles n’a pas été faite. || est admis que
ce traitement n’apporte pas ‘un grand changement aux
propriétés mécaniques de la fibre (48). Cependant,
‘ces propriétés étant liées a la structure fine des corps,
on pcuvait se demander si la transformation du réseau
cristallin de la cellulose n'entraine pas un changement

dans le mode de déformation de la fibre. ’

Commz nous lavons fait pour la fibre natu-
relle, nous avons examiné plus particulierement
les facteurs suivants : le degré de pureté initial
des fibres et la longueur du segment soumis a la trac
tion, les essais étant effectués d'une part, sur la fibre
mercerisée contenant son. eau d’humidité normale et

d’autre part, sur cette fibre gonflée dans la formamide.

)

La mesure des constantes mécaniques en fonction de

la longueur de¢l'éprouvette nous ayant montré que



— 106 ~—

I'influence de ce facteur est prépondérante, nous
avons alors pensé a faire une étude similaire d'un fil
de viscose .afin de nous rendre compte si ce facteur
intervient au méme titre dans la détermination des

caractéristiques mécaniques d’une cellulose régénérée.

Enfin, il était encore intéressant d’étudier le com-
portement de la fibre étirée dans le milieu oU se forme
la combinaison alcali-cellulose |. Le mode de fixation
de la soude par la cellulose n'est pas bien établi car
certains auteurs ne considerent pas les alcali-cellu-
loses comme des combinaisons maoléculaires mais
croient qu'il s’agit d'un phénoméne d’adsorption. Si
cette combinaison existe, on pouvait en effet prévoir
que l'insertion des molécules de soude entre les chai-
nes cellulosiques diminue leur attraction mutuelle et
par conséquent accroit la plasticité de la fibre. C'est

ce que nous avons cherché a vérifier,

PREPARATION DES FIBRES

a) Combinaison « alcali-cellulose | ».

Les fibres de lin purifiées sont mises en contact avec
la soude 3 17,5 % & 20° pendant 30 minutes environ.
La macération doit étre effectuée dans un vase bouché
pour éviter une oxydation de la cellulose au contact
de Pair.

b) Mercerisation.

Les fibres transformées en alcali-cellulose sont la-
vées abondamment dans I'eau distillée 3 20°, puis dans

l'acidé acétique dilué (5 %), de nouveau a I'eau
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distillée, et enfin a ['eau faiblement ammoniacale.
Elles scnt ensuite séchées, a température ordinaire
(T = 20°, HR. = 659%), jusqu’a poids constant.
¢) Elimination de « I'eau d’humidité ».
Celle-ci est éliminée par dessication a 65° en pré-
sence d'anhydride phosphorique, jusqu'a poids cons-
tant.

d) Mesure de la contraction des fibres.

La mesure est effectuée sur des longues fibres (7 a
8 ecm). Celles'ci sont fixées par une extrémité a un
support et tendues au moyen d'un petit tube en verre
en forme d'L pesant 5 mmgr. dans ’eau. Les longueurs
sont mésurées, sur les fibres immergées dans le réac-
tif, au moyen d'une échelle millimétrique fixée au
tube contenant le liquide. Elles sont appréciées 3 0,5

mm. pres. .

e) Remarque sur la préparation des éprouvettes de
traction.

LLe montage des éprouvettes demande beaucoup de
soin car les fibres mercerisées se déforment d'uhe ma-

niére permanente sous l'action d’efforts trés faibles.

COMBINAISON ALCALI-CELLULOSE 1

Elle est préparée a partir de fibres purifiées au ma-
ximum (fibres provenant du traitement n* V de la
purification}. La traction est effectuée sur des éprou-

vettes de longueurs (1) respectivement égales a 1 et
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10 mm. et immergés dans la soude; elles subissent dans
ces conditions  une contraction égale & 28 %.

Les résultats pouvant étre influencés par la vitesse
de traction, 3 cause de !'état trés visqueux de la fibre,
nous avons fait varier ce facteur dans le rapport de 1 a

100; nous avons adopté : 2.10-2 et 2 mm/minute.

Courbes de traction. .

Les courbes présentent i l'origine un palier d’allon-
gement a charge nulle; cet allongement qui est d’envi-
ron 25 % correspond & la contraction que la fibre a
subie et qu’on récupére au début de la trattlon. Elles
présentent ensuite une courbure dont la concavité est
tournée vers l'axe des charges et dont le rayon est
d'autant plus grand que la vitesse de traction est plus
petite; puis le module élastique devient constant jus-
qu'd la rupture (fig. 44),

?
I
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»
154 gr- “:,
40 4
£J {e“
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+— ¥ —— > .A n/‘
10 qa 30

Fig. 44. — Courbcs de tration de 'alcali-cellulose I (1 = 1
et 10 mm.)
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Si I'on soumet la fibre 3 des efforts croissants avec
retour a la charge nulle, les déformations ne s'annulent
pas instantanément; elle reprend sa longueur initiale
un certain temps aprés la suppression de la charge.
L'hystérésis croit lorsque la vitesse de traction diminue,
le retour étant d’autant plus lent que celle-ci est plus
faible. Pour une vitesse égale 3 2 mm/min. la défor-
mation peut étre considérée comme élastique, mais
pour une vitesse 100 fois plus petite la déformation

prend un caractére permanent (fig. 45).

204

10 4

» A°h

Fig. 45, — Traction cylindrique de V'alcali<ellulose I (1 =
10 mm, v = 2 mm./min.)



Aspect des cassures.

Les cassures des fibres étirées sur la longueur 10 mm
présentent un aspect effilé (fig, 46, pl. Y1), celles des
fibres étirées sur 1 mm sont limitées par des plans

perpendiculaires a |'axe de fibre.

Constantes mécaniques.

Les résistances et les allongements relatifs a la rup-
ture sont donnés dans le tableau suivant dans lequel
figurent aussi les constantes de la fibre purifiée qui a
servi a la préparation et celles de cettc méme fibre

gonflée dans la formamide.

Les allongements donnés ne comprennent pas la
fraction correspondant a la contraction de la fibre

(25 %).

Vitesse de traction : 2 mm/min..

.lzlmm ] = 10 mm

T T T ——— " ti— — ~

R kg/mm2 A % R kg/mm2 A %

Fibre purifiée (n° 5) : 100 + 12 57 140 -1- 12
Alrzali-cellulose I : 160 -+ 20 15-20 00
Fibre purifiée et

gonflée (formnamide): 140 4- 18 15 20 100 + 18

Les résultats obtenus montrent que :

1°) La résistance varie avec la longueur de |’éprou'-
vette de traction. Elle décroit de 160 kg/mm? pour

| = 1 mm. 3 50 kg/mm? pour | = 10 mm,

. 2°) L'allongement total de la fibre atteint 40 &

45 9% pour | = 1 mm., mais si nous ne tenons pas



— 111 —

compte de la contraction, il est de 'ordre de grandeur

da ce'ui de la fibre naturelle,

3°) Dans le cas ou la fibre est étirée sur une lon-
gueur d'un mm. environ, ses constantes sont celles de-

la fibre naturelle gonﬂéé dans la formamide.

4°) Pour la vitesse de traction adoptée (v — 2 mm,
min.} la déformation de |’alcali-cellulose | est élas-

tique.

CONCLUSION

Les constantes mécaniques de la fibre transformée
en « alcali-cellulose | » sont trés approchées de celles
de la fibre naturellz qui ‘a subi un gonflement
ne modifiant pas le-réseau cristallin de la cellulose.
Mais conirairement a ce que nous avion-s observé
dans ce dernier cas, la résistance dépend de la
longueur du segment de fibre soumis a la
traction. |l semble que la fibre présente deux modes
ds rusture différents comme l'indique dailleurs la

forme différente des cassures.

Sa déformation présente en outre un caractére élas-
tique parce que les forces de gonflement qui tendent
3 la contracter annulent I'allongement qu’elle prend

sous |'effort de traction.

Cependant, cette caractéristique est trés influencée
par la vitesse de traction car nous avons observé que

la fibre tend a se déformer d’'une maniére permanente
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lorsque ce facteur diminue. Nous pensons que cetfe
étude doit étre complétée et en particulier qu’il fau-

drait adopter des vitesses de traction plus lentes,

FIBRE MERCERISEE

1° - Influence du degré de pureté

Nous avons effectué les essais de traction sur des
fibres .préparées a partir des échantillons prélevés au
cours de la purificatien. Les fibres mercerisées que
nous désignons par les numéros 1, 2.... 6, correspon-
dent aux traitements de purification |, 1l.... VI.

Nous avons opéré dans les conditions suivantes
— Dimensions des fibres essayées : Longueur : 4 a

7 cm. Largeur .8 & 20 microns,
-~ Contraction provoquée par la mercerisation : 20 %.
— Eau d’humidité des fibres : 9 %.
—— Longueur des éprouvettes : | — 1 et 10 mm.
— Vitesse de traction . 2 mm/min.

Les résistances et les allongements relatifs évalués

d'a.prés 25 essais de ‘rupture sont donnés dans le ta-

bleau ci-dessous.,

Echantillon R kg/mm2 ] A %
mercerisé | [ T - A i
No l=1mm|]l = 10mm} | =1mm|l = 10 mm
1 107 + 13 331 4 27 et 70 5—13
2 71 £ 9 26 4- 3 .25 et 45 6 — 11
3 106 -+ 13 28 f- 3 25 et 30 3— 9
4 80+ 10 31+ 4 30 et 70 11 — 13
5 1054-13 394: 5 40 et 70 11 — 14
8 76110 43 - 5 35 et 80 10 — 15
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Nous-avons obtenu les résultats suivants :

Résistance 3 la rupture. — Elle subit des variations

.
mais qui ne sont pas liées a celles que nous avons ob-
servées dans le cas de la purification de la fibre naty-

relle (voir Tableau p. 99).

En particulier les valeurs obtenues pour la fibre N° 5

préparée a partir de fibres purifiées au maximum sont:

R kg/mm? : 105+ 12 pour | = 1 mm.
R kg/mm? : " 39t 5 pour ] = 10 mm.

Allongement a la rupture. — Dans le cas ou la fibre
est étirée sur une longueur d’'un mm., les diagrammes
de fréquences donnent deux valeurs tres différentes de
I'allongement, Nous avons remarqué que |'allongement
le plus faib'e est généralement obtenu avec des fibres

dont le diamétre médian est inférieur 3 12-13 microns.

Les courbes de la fig. 47 donnent les allongements
en fonction du degré de purification mesurés sur
des fibres de diameétre supérieur & 14 microns. Elles
montrent que !'allongement passe par un minimum

pour un degré de pyreté intermédiaire (fibre n® 3).

{es allongements de la fibre purifiée au maximum
éont :
A % 70 pour | = 1 mm.,
A % 14 pour I = 10 mm.

Si nous déduisons de ces chiffres I’allongement cor-

respondant a la contraction (20 %), nous obtenons :

A % 50 pour! = 1 mm..



— 114 —

»

tandis que si la traction est efféctuée sur 10 mm. !I'al-
longement récupéré est inférieur a la contraction de
ta fibre.

A
W
< ‘DJ
b
E L= amm.
% 29 s
0
N
N
2
6o
50
40+
o
20
2. 10 mm.
c—_—-—'-o
o | o\"\n\o//__j—

° 1 2 3 4 s 6 .
Echanlillon meceu'se rna

Fig. 47, — Variations de l’allongement & la rupture de la
fibre mercenisée en fonction du degré de purification.

Cenclusions.

1) Les constantes mécanigues de la fibre merceri-
sée sont influencées par le_\degré de pureté initial de
la fibre. ‘
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2°) Comme dans le cas de I'alcali-cellulose |, elles
dépendent de la longueur de I'éprouvette de traction
et augmentent lorsque celle-ci diminue.

3°) La résistance a la rupture de la fibre purifiée
au maximum n’esi pas affectée par la mercerisation
si elle est étirée sur 1 mm, par contre ce traitement

accroit notablement son allongement a la rupture.

2°) Influence de la longueur de I'éprouvette

de traction

Les variations des constantes mécaniques en fonc-
tion de ce facteur peuvent étre attribuées a une
attaque de la fibre provoquée-par le traitement merce-
risant et les chances de rupture seraient alors d’autant
plus ‘grandes que 'eéprouvette est plus longue; ou bien
il s’agit d'une propriété de la fibre en relation avec
sa structure. !

Nous avons recherché la loi de variation des cons-
tantes mécaniques en fonction de la longueur de 1'é-
prouvette de . traction et avons effectué leg essais,
d'une part, sur la fibre contenant son eau d’humidité
normale, d’autre part, sur la fibre gonfiée dans la for-
mamide. . )

La résistance et I'allongement relatif & la rupture
sont mesurés sur des éprouvettes prélevées dans les
fibres merceriséas n® 5, dans les conditions suivantes:
. al Fibres contenant leur « eau d'humidité » nor-
male )

— Diamétre des fibres essayées : 15 & 20 microns.

— Contraction de la fibre : 20 9.
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— Eau d’humidité : 9 %.
— Vitesse de traction : 2 mm./min.
— La longueur de ['éprouvette. varie d=2 mm. en

mm, entre 1/2 et 10 mm.

b) les essa‘is de traction sont effectués dans les
mémes conditions sur des éprouvettes immergées dans
la formamide, un quart d'heure environ aprés I'im-
mersion.

Parallélement ces essais sont effectués sur la soie
viscose i

— Diameétre du brin : 20 microns.

— Eau d’humidité : 7,5 9%.

Les résistances et allongements relatifs a la rupture
établis d'aprés 25 essais sont donnés dans les tabjeaux

ci-dessous :

Résistances a la rupture (kg/mmy,
de la fibre mercerisée et de la viscose en fonction

de la longueur de I'éprouvette

Longueur Lin Lin T . Viscose

d’éprouv. . . | mercerisé Viscose .

en mm. mercerise gontlé gonflée
1/2 113 + 14 58 4. 7 19 4 2 —
1 105 + 13 72 4+ 9 21 + 2 12 &+ 2
2 106 + 13 105 + 13 18 1. 2 11 -1
3 95 4- 12 99 +- 12 18 + 2 10 + 1
4 67 + 8 59 =+ 7 — —
5 55 + 7 44 + 5 20 4 2 —
6 — 41 + 5 — —
7 50 + & — 20 & 2 9 + 1
8 —-— — P ] —
9 — 41 + 5 - 8 + 1
10 40 + 5 - 20 + 2 8 + 1
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Allongements relatifs a la rupture (%)
de la fibre mercerisée et de la viscose en fonction

de la longuecur de I'éprouvette

Longueur Lin Lin Viscose
d’éprouv. mercerisé Viscose

en mm. mercerisé gonflé gonflée

1/2 110 360 . 75 —

1 70 158 60 180

2 45 110 35 100

3 30 75 29 55

4 — 65 28 40

5 25 58 - 29 35

6 — 55 25 —

7 20 45 —_— 30

8 — 50 20 —_

9 — —_— _ 20

10 - 15 45 20 20

Nous avons obtenu les résultats suivants :

19} La courbe des résistances du lin mercerisé pré-
sente une inflexion qui correspond a une chute brusque
de la résistance pour une longueur d'éprouvette com-
prisg entre 2 et 4 mm_;.I'allongement relatif a la rup’
ture décroit exponentiellement jusqu'a Vintervalle con-
didéré; a partir de 4 mm. environ les constantes méca-
niques sont peu influéncées par la longueur de I'éprou-
vette, les courbes devenant presqu'horizontales (fig.
48).

2°) Les courbes relatives & la fibre gonflée dans la
formamide (fig. 49) présentent des variations ana-
logues:. la résistance passe par un maximum (100 kg/
mm7‘) dans la région de la courbe située entre les ab-

. N }] 14 A
cisses 2 et 3 mm et {’allongement décroit exponen-
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tiellement de 360 % (1 = 1/2 mm.) 4 55 9% ([ =
4 mm.) il est ensuite peu influencé par la longueur de
I"éprouvette.

3°) Les courbes d'allongement relatives a la viscose
(fig. 50 et 51) présentent I'allure caractéristique de
celles de la fibre de lin; I'allongement de la fibre gon-
flée décroit de 180 % (11=1mm.) 3 409, (I=4mm) ;
il décroit ensuite linéairement jusqu'a 20 % (I =

10 mm.). Par contre, la résistance ne varie pas sensi-
blement en fonction de la longueur étirée.

Bt onger ents %

Tescstances %o

T v

1 ? 3 4

o 4
o
-
™
~0

10

Langutu vs o .fl/xrol.'u'(‘,m (mm)

Fig. 48. — Variations de la résistance et de l'allongement
de I'éprouvette de traction Fibre contenant 9 % d’eau d’hu--

a la rupture de la fibre mercerisée en fonction de la longueur
midité.
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Courbes de traction.

Les courbes ‘de traction de la fibre étirée dans les
conditions normales (H. R. : 60 %, T : 20°) et sur
des longueurs comprises entre 1/2 et 2 mm. sont ca-

ractérisées par trois périodes de déformation (fig. 52).

04

1
154 ¢ 'L"'m:
,84
b
40
'3
5 £
&
K)
%
o , . » Al
25 Sa }s 100
Fig. 52. — Courbes de traction de la fibre mercerisée (1 =
1 et 10 mm, eau d’humidité = 9 %, v = 2 mm/min.).

1°) Une période presque linéaire qui correspond
un allongement de 20-25 % (déformation a) ;

2°) Une période caractérisée par des décrochements
dont 'ampleur est plus grande que pour la fibre natu-

relle (fig. 41). Elle correspond & 20 % d'allongement
(déformation b) ;
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3°) Une période caractérisée par une portion de
courbe réguliere a module élastique décroissant et
dont [|'allongement correspondant croit lorsque la lon-
gueur de ['éprouvette diminue.

Dans le cas ou la fibre est gonflée les allongements
correspondants aux déformations a et b restent inchan-
gés tandis que l'allongement de la déformation c est
trés augmenté, -

La courbe de la fibre étirée sur des longueurs supé-
rieures a3 2-3 mm. se réduit a la déformation a si la
fibre est étirée dans les conditions normales (fig. 52)
et aux déformations a et b si elle est gonflée. Ces dé-
formations entrainent sa rupture.

La traction cyclique de la fibre dans les conditions
normales et pour | — 10 mm met en évidence dans la
déformation linéaire a une période élastique (A %
— 2) puis l'allongement est permanent jusqu'a la
rupture (fig. 53).

?
4
"\
104 3n. 207
s 4
'l
"
4 -
. , , A%
R0
Fig. 53. — Traction cyclique de la fibre mercerisée (eau

d'’humidité : 9 %, v = 2 mm/min.).
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L'examen de la fibre pendant la traction montre que
les déformations a et b sont lides & des modifications

dans sa structure visible.

L'allongement -correspondant & fa déformation a est
égal & la contraction permanente qu’elle a subie lors de
la mercerisation (20 %) . Lorsque cet allongement est
obtenu, la fibre reprend I'aspect de la fibre naturelle.
Si on continue & I'étirer on observe que les couches fi-
brillaires de !a structure ‘primaire.s'orientent dans le
sens de la.traction (disparition des accidents transver-
saux) puis des ruptures transversales analogues 3 celles
que nous avons mis en évidence dans la fig. 20 pl. IV,
apparaissent dans la structure secondaire, Ces ruptures
se manifestent sur la courbe par des décrochements

{déformation b).

Enfin, au cours de la déformation c, la fibre prend un
aspect finement strié qui peut étre’'comparé a celui
que présentent les tfongons de la fibre oxydée de la
fig. 30, pl. V. ' '

Aspect des cassures.

Les cassures ont un aspect différent selon que la
longueur de I'éprouvette est inférieure ou supérieure
a2-3 mm,

Lorsqu’elle lui est supérieure, la cassure est effilée
comme celle d'une fibre étirée dans la soude 3175 %

dans les mémes conditions (fig. 46, pl. VI).

Lorsqu’elle lui est inférieure, la cassure est limitée
par un plan perpendiculaire 4 'axe de fibre et si le
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grossissement est suffisant (x500) la cassure apparait

frangée par de trés fines fibrilles.

Conclusion.

La fibre mercerisée subit successivement deux dé-
formations plastiques de natures différentes : dans la
premiére, la traction oriente la paroi primaire continue
de la fibre, dans la seconde, cette paroi se déforme
par glissement, I'allongement correspondant étant
d'autant plus important que la fibre est étirée sur une
longueur plus petite: Cette seconde déformation ne se
produit que dans le cas ol la {ongueur de I'éprouvette

de traction est au plus égale & 2-3 mm,

3 Influence de I'élimination de P'eau d’humidité

La fibre provenant de I'échantillon mercerisé N* 5

a perdu a la dessication 9 % d’eau.

Les constantes mécaniques mesurées dans les mé-
mes conditions que précédemment sont respectivement

pour I = 1 mm.
R kg/mm? : 68 = 8
A Do 45
La courbe de traction comprend les déformations a

et b décrites précédamment et qui entrainent la rup-
ture de la fibre.

REMARQUE. — Si I’on replace la fibre séche dans

['atmosphére initiale dans laquelle elle avait absorbé
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S 9% d’ezu, on constate gu’elle n’a repris aprés trois
semaines que 3,5 % d’eau et que ses caractéristiques

demeurent inchangées.

Conclusion.

La dessication de la fibre empéche sa déformation
par glissement (déformation c) ce qui a pour effet de

diminuer sa résistance et son allongement a la rupturs,

CONCLUSIONS

1¥) La mercerisation accroit la plasticité de la fibre
purifiée, Cet accroissement de plasticité correspond a
une déformation par glissement de la paroi primaire
dont la cohésion transversale a diminué sous l'action
du traitement mercerisant. Toutefois, il ne se mani-
feste que lorsque la fibre contient un certain taux
d’humidité (9 9, dans le cas étudié) et que la traction
est exercée sur un segment dz fibre de longueur au
p'us égale 3 2-3 mm. Ce résultat indiquerait donc que
la longueur maximum des fibrilles ou des agrégats de
ficrilles constituant les éléments de structurs de la

paroi primaire est a I'échel’'e du millimétre,

2°) La structure d’un fil de cellulose régénérée d'une
combinaison soluble de cette substance est analogue
a celle de !a paroi primaire d'une fibre naturelle. En
effet, d’'une part, nous avons observé que le fil de
viscose est formé d’'un assemblage de{ longues fibrilles

(tig. 54, pl. V1) et d'autre part, la courbe des allon-



— 127 —

gements relatifs en fonction des longueurs étirées nous
a montré que la plasticité de la fibre crolt brusque-
ment lorsque la longueur de I'éprouveite de traction

est environ 2-3 mm.

Ces résultats tendraient a prouver qu’il existz une
particule de cellulose ou micelle dont la structure et
les dimensions ne sont pas modifiées par la mise en
solution de la cellulose. 1ls viendraient donc a !'appui
de |'opinion’ émise par Hess et Trogus a propos de
Paction du sulfure de carbone sur l'alcali-cellulose |
{(tormation du Xanthogénate de cellulose); d’aprés
ces auteurs, cette action se réduirait a- une.modifica-
tion de la surface protectrice des particules de cellu-
lose et la solution de viscose ne serait alors qu'une

dispersion de I'alcali-cellulose | (49).

3* Cette étude nous a montré que |'élément résis-
tant de la fibre est principalement constitué par sa
paroi primaire dont la structure peut étre comparée 3
celle de I'assemblage formé par les fibres dans la tige
du lin. La résistance a la rupture représente alors les
forces d’adhérence entre les plans de glissemant de
fibrilles ou d'agrégats fibrillaires. E'le est trés infé-
rieurt A celle de la résistance théorique de la cellulose
calculée par Meyer et Mark puis par Boer puisgue ces
auteurs ont trouvé respectivement : 800 kg/mm? et

2.000 kg/mm? (47) (50),
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CONCLUSIONS CENERALES

Nous nous étions proposé dans ce travail, premiére-
ment d'analyser les caractéres structurels de la fibre
de lin afin d'en reconstituer le schéma de structure
visible, deuxiémement de comparer les propriétés mé-
caniques de cette fibre considérée successivement 3
['état naturel, & !’état purifié et a I'état mercerisé, en
nous attachant a rechercher les modifications struc-
ture'les qui sont liées a sa déformation.

Avant d'aborder I’étude de la fibre, nous avons fait
un examen micrographique de !'assemblage formé par
les fibres dans’la tige du lin et essayé de préciser les
transformations qu'il subit sous l'action du rouissage.
Nous avons ainsi pu observer que I'assemblage fibreux
qui était primitivement un agrégat de¢ faisceaux de
fibres est transformé par le rouissage en un agrégat de
fibres uniques dispersées dans un constituant non-
cellulosique : I'acide pectique, cet acide provenahf de
I'hydrolyse du constituant primaire ; la pectose,

L'application de ces résultats a I'étude d’un « rouis-
sage chimique » nous a permis de préparer des filasses
de lin prééentanr au point de vue structure et répar-
tition du constituant pectique, les caractéristiques des
filasses rouies par fermentation.

L'analyse des caractéres structurels de la fibre nous
a montré que la structure de la paroi cellulosique est
hétérogeéne. En effet, les deux membranes complexas
constitutives de cette paroi se différencient ainsi

a) la paroi primaire (ou paroi externe) est un as-

semblage cohérent formé de longues fibrilles dont I'ar-
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rangement réalise une structure continue et cet arran-
gement peut étre comparé a celui des fibres dans ['é-

corce de la tiga du lin.

b) la paroi s'e.condaire (ou paroi interne) est cons-
tituée par des segments de longueur égale a 100 mi-
ctons environ, enchainés bout a bout et enveloppés de
membranes qui coupent transversalement cette paroi.
Ces membranes semblent bien jouer un rdle dans le
mécanisme de la déformation de la fibre sous !'action
des agents de gonflement et seraient responsables de
la contraction importante qu’elle subit lorsqu’elle est

soumise a cette action.

L’étude des propriétés mécaniques de la fibre a été
limitée a celle des facteurs nous paraissant jouer un ro-
le prépondérant dans la recherche de ces propriétés,
c’est-a-dire le degré de purification de la fibre et la
longueur du segment de fibre soumis a la traction.

Elle nous a montré que la plasticité relativement
feible de la fibre naturelle correspond a une déforma-
tion d’ensemble des parois cellulosiques que la traction
oriente dans la direction de |'axe de fibre, ’

La purification ne modifie pas la structure du sys-
téme cellulosique de la fibre et il noys a été possible
d'extraire une fraction de constituants non-cellulosi-
ques représentée par 37,5 % du poids de la fibre sans
" que ses caractéristiques mécaniques en soient sensible-
ment changées. Cependant, les propriétés mécaniques
de la fibre subissent des variations au cours de la puri-
fication et I'on peut néanmoins dire qu’elles dépendent
de son degré de pureté.
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Par contre, la mercerisation accroit considérablament
la plasticité de la fibre; cet accroissement de plasticité
est le résultat d’'un glissement interne localisé dans la
paroi primaire dont la cohésion a diminué sous 'action
du traitement mercerisant. |l se manifeste lorsque la
traction est exercée sur un segment de fibre de lon-
gueur inférieure 3 3 mm. environ. Ce comportement
de la fibre peut étre expliqué si I'on admet que la
longueur des agrégats de fibrilles est a I'échelle du

millimétre.

Cette propriété de la fibre mercerisée se retrouve
chez la viscose filée dont la structure est apparentée a
celle de la paroi primaire des fibres naturelles; en effet,
la structure d’un fil de viscose est fibri'laire et la cour-
be de ses allongements en fonction de la longueur éti-
rée laisse supposer que la longueur maximum de ses
fibrilles est de Vordre de grandeur de celle que nous

avons apprécié pour 'a fibre de lin.

Il ressort donc que les dimensions des micelles cel-
lulosiques ne seraient pas modifiées par la régéné-

ration de la cellulose de ses combira’sons solubles.

- Enfin, comme l'examen de la structurz de la fibre
nous le laissait prévoir, I'étude de sa déformation sous
'effort de traction nous a montré que 'élément résis-
tant de la fibre est constitué principa]emen_t par sa
paroi primaire' et que sa résistance mécanique élevée
doit étre attribuée aux forces d’adhérence entre les

agrégats fibrillaires constitutifs de cette paroi.
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