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JE t i e n s  éga1:mint à r e - i c r c i e r  li C c n t r ~  Nat ion- i l  dc 

l e  Recherche S c i i n t i i i r j u c  pour 1 '-.ide n a t é r i c l l e  qu 'il m ' a  ag- 
p o r t é ,  L i n s i  que l u s  I n d u s t r i ~ l s  du L i n  q u i  m'ont  p r o c u r é  l e s  

m â t i è m s  n é c e s s a i r e s  à c c t t c  etudc . 
E n f i n ,  j e  rie s d u r c i s  o u b l i c r  mes c o l l è g u i s  de trlvzil 

d o n t  j ' a i  pu a p p r é c i e r ,  i n   tout^ o c c a s i o n ,  l l c s p r i t  d ' a r n i c ~ l c  

e n t r a i d e .  



La f i b r c  t ~ c h n i q u c  d t  l i n  qu 'on  dés ignc  sous l c  nom 

d ~  " f i l a s s e t t  c o n s t i t u e  ILL m a t i è r e  p r t m i è r c  de l a  f i l z t u r c  dt cc 

t e x t i l e .  E x t r d i t c  de l a  t i g ~  dé l a  p l a n t e ,  e l l e  e s t  formée d ' un  

a s s e m b l a g ~  de f i lar f icnts  c ~ l l u l o s i q u e s  c imcntés  p a r  un ensemble 

complexe d c  substances qu i  rLpgésentc  é n v i r o n  25% dc son  p o i d s .  

Selon l ' o r i g i n r  du l i n  e t  lcs t r a i t c n c n t s  q u i  o n t  pré-  

s i d é  à l e u r  é l a b o r a t i o n  (rouisscLgc, t e i l l a g e  ...), l e s  f i l a s s c s  

p r é s e n t z n t  ?.u f i l a g e  dcs  d i f f g r e n c e s  d t a p t i t u d e  t r è s  rnarquécs 

qu 'on  s chcrché à a t t r i b u e r  ~ u x  c o n s t i t u a n t s  non c c l l u l o s i q u c s .  

Dans unL étudc micrographiquc de l a  s t r u c t u r c  t ~ a n s -  

v e r s a l i  de s  f i l a s s s s ,  V. BOSSUYT ( 1 )  a montré que ces  d i f f é r e n c e  

dc f i l ç l b i l i t é  s o n t  l i é e s  à 12. r é p a r t i t i o n  d c  c e s  c o n s t i t u a n t s  

p a r  r a p p o r t  2ux é léments  f i b r c u x .  

L 3  q u e s t i o n  s ' c s t  a u s s i  posée d t  savoir s ' i l  c x i s t c  

d e s  relations c n t r e  l c s  p r o p r i é t é s  t t c h n o l o g i q u c s  dc l a  f i l E s s e  

c t  15 composi t ion chimlque de c c s  é lémcnts  i n c r u s t a n t s .  Lcs 

t r s v a u x  dc LUDTKI: (2), TURNER ( 3 ) ,  c t  VOUCHMhN ( 4 )  n ' a p p o r t e n t  

q u ~  peu d f i n f o r m c b t i o n s  s u r  ce p o i n t .  LUDTK3 s i g n d e  q u ' i l  

n  ' e x i s t ~  pr-~s d L  r a p p o r t ;  COUCHTlnN t n t r c v o i t  c é r t -  i n e s  r r i l a t i o n s  

mais s a  t cchniquc  cxpér imentx le  donne i i ia t ièr t  à c r i t i q u e .  

Nous avons t ç n t é  d ' a p p o r t e r  unc c o n t r i b u t i o n  à c c t t e  

é tude  en  é l a b o r a n t  unc. t cchn iquc  d ' a n a l y s e  q u i  pouva i t  nous 

p u r ~ s  t t r ~  d~ comparcr e f f  icacLrfient d c s  f i l a s s e s  r é f  6rencGes 

prélevées d;-Lns t o u t e  garnmt d ' u t i l i s a t i o n  de l a  f i l ~ ~ t u r c  

Ilau m o u i l l é t t .  L'étude n ' é t a i t  pa s  s i m p l e ,  star e l l e  concerne 



l ' a n a l y è e  d~ subs tances  de composit ions chimiques p l u s  ou moins 
b i e n  d é f i n i e s  ou pour c e r t a i n e s  d ' e n t r e  ~ 1 1 ~ s  t r è s  v o i s i n e s ;  de 

p l u s ,  l e s  mêxes c o n s t i t u ~ n t s ,  q u ' i l s  s o i e n t  l i é s  chimiquom~nt  
ou non, p e u v ~ n t  se  r e t r o u v e r  dans d i f f é r e n t e s  r ég ions  dc 1' f i b r  

# 
Pour Ctre  informe. s u r  l c  r ô l o  s p é c i f i q u e  de  chaque c o n s t i t u a n t  

dans l a  f i l a b i l i t é ,  il f z l l a i t  donc t e n i r  compte de ces  cont in-  
gcnccs  cn combinant ILS dosa:;cs avec un f r d c t i o n n m e n t  de  l ' i n -  
c r u s t a n t .  La mise au p o i n t  de ces  techniques  a occupé une p lace  

importante, de n o t r c  é tude .  Nous d é c r i r o n s  d 'abord l e s  méthodes 
a n a l y t i q u e s  que nous avons adoptées  ou adap tées  apcès  examen des 
méthodGs appl iquées  i n  chimie v é g é t z l i  e t  exposerons e n s u i t e  nos 
r eche rches  sys témat iques  r e l a t i v e s  à un f r . b c t i o n n ~ n c n t  de l ' i n -  
c rus t c in t  p,r 1 I ~ t i l i s ~ t i o n  suzcess ive  d e  d i f f é r e n t s  so lvantS .  

Les c o n d i t i o n s  d lcmplo i  d c  ces  so lv . .n t s  o n t  é t é  p r é c i s é e s  de 

manièro à é v i t e r  t o u t e  dégr(3dation des  c o n s t i t u a n t s  à c x t r a i r c  e 
à r endre  chaque e x t r a c t i o n  p a r t i e l l e  a u s s i  e x h ~ u s t i v c  que poss i -  
b l e .  

L ' a p p l i c  ~ t i o n  dc cc t t e  technique expérii?icntalc à l ' a n a .  
l y s e  d q s  f i l a s s e s  b i e n  c a r a c t 6 r i a é e s  nous a  perniis de dégager 
des  r e l ~ t i o n s  c n t r e  l a  f i l a b i l i t é  e t  l e s  c o n s t i t u a n t s  du ciment 
non ce l lu&osique:  c i r e s ,  l i g n i n c ,  p é c t a t c  de c ~ l c i w r i  o t  a i n s i  
d l e x p l i q u ~ r , d + n s  uni  c c r t a i n c  mesure, l e u r  r 6 l e  dans l e  procos- 
s u s  du f i l a g e  Ilau mou i l l é " ,  

La d é l i g n i f i c a t i o n  p r é a l a b l e  à l l e x t r n c t i o n  dcs hémi- , 

c ~ l l u l o s e s  q u ~  l a  l i t t é r a t u r e  rt comandc généralcracnt a  f a i t  

l ' o b j e t  d t u n c  étude p a r t i c u l i è r e  q u i  nous a  appor t é  des  r c n s ~ i -  
g-ne.nbnts s u r  qu t lques  p r o p r i é t é s  d~ 18 l i g n i n e  d t s  f i l a s s c s  de 

l i n  c t  s u r  son cbmport~ment  t n v i r s  l e  C1O2Na a c i d e .  

La composition dcs  h é m i c r l l u l o s e s  q u i  f o r s ~ n t  1~ cons- 
t i t u a n t  majcur  dc l ' i n c r u s t a n t  n f é t a i t  pas  b i cn  connue. E l l ~  a  
é t é  p r é c i s é e  à 1 l a i d t  de 1 'ana lyse  chromdtographiquc . 



Il nous a paru  n é c c s s a i r c  d c  r a g p c l c r  succintcrnent 
quelques  n o t i o n s  s u r  l a  s t r u c t u r e  microgr8phique d o  l a  t i g e  o t  

d e  l a  f i l a s s e  de  l i n ,  l e s  opé ra t ions  c s s c n t i c l l e s  de l ' i n d u s t r i e  
d c  ce t c x t i l u  e t  l e s  connaiss%nocs chimiques r t l a t i v e s  à c c t t e  
f i b r e  . 

Notre cxpos ;. s e  d i v i s e r a  z i n s i :  

Chap i t r e  1: P r é l i m i n a i r e s  
Chupi t rc  II: Analyse e t  e x t r a c t i o n  des  c o n s t i t u : ~ n t s  non c e l l u -  

l o s i q u e s  des f i l a s s e s .  
Chcipitre III: Analyse comparee de f i l 3 s s e s  d i f f  é r e n c i e e s  par 

lc-mur a p t i t u d e  au f i l a g e ,  



CHAPITRE 1 



Nous nous proposons de r a p p e l e r  dans ce chap i t r e  quel- 
ques no t ions  p r é l i m i n a i r e s  su r :  

- La s t r u c t u r e  micrographique de l a  t i g e  de l i n  
- L ' e x t r a c t i o n  des f i b r e s  p a r  l e s  opéra t ions  du rou i s -  

sage e t  du t c i l l a g e  . 
- La s t r u c t u r e  micrographique des  f i l a s s e s .  
- Le processus de l a  f i l a t u r e  "au moui l l é t t ,  
- La na ture  des  pr inc ipaux composants des t i s s u s  de 

p l a n t e s  à f i b r e s .  
- Les connaissances a c t u e l l e s  s u r  l a  composition 

chimique des c o n s t i t u a n t s  non c e l l u l o s i q u e s  des  f i l a s s e s ,  

STRUCTURE EzTICROGRAPHIQUE DE LA TIGE DE LIN. 

Une coupe t r a n s v e r s a l e  de t i g e  de l i n  (F ig .  1 )  per-  

met de d i s t i n g u e r  au microscope p l u s i e u r s  zones concentriqvics 
qu i  s o n t ,  en p a r t a n t  de l a  pé r iphér i e :  

l 'épiderme formé d'une a s s i s e  de c e l l u l e s  recouver tes  
s u r  l e u r  f a c e  l i b r e  d 'une p e l l i c u l e  c i r e u s e ,  l a  c u t i c u l e .  

l e  co r t ex  ou parenchxme c o r t i c a l  formé de c e l l u l e s  
i r r é g u l i è r e s  contenant des  substances co lo rées  ( ch lo rophy l l e ,  
e t c . . ) ,  des substances azo tées  e t  des hydra tes  de  carbone (hé- 
mice l lu losea  ,substances p e c t i q u e s ) .  

l e s  f i b r e s  l i b é r i e n n e s  dont l e s  p a r o i s  s o n t  c o n s t i t u é e s  
p a r  de l a  c e l l u l o s e .  Ce s o n t  l e s  f i b r e s  t e x t i l e s  proprement d i t e s  
Leur s e c t i o n  polygonale p r é s e n t e ,  au c e n t r e ,  une c a v i t é  c i r cu -  
l a i r e  p l u s  ou moins développée, l e  lumen. Leur longueur v a r i e  
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de 15 à 1 0 0 m  e t  l e u r  diamètre de 20 à 40p. E l l e s  s o n t  groupées 
en f a i s c e a u x  o ~ a l a i r e s  e t  compacts (30 & 40 f i b r e s )  e t  soudées 

e n t r e  e l l e s  par des l a m e l l e s  mitoyennes. Dans l a  d i r e c t i o n  lon- 
g i t u d i n a l e ,  l e s  f i b r e s  son t  déca lées  l e s  unes pa r  r a p p o r t  aux 
a u t r e s  de t e l l e  s o r t e  que l a  longueur du f a i s c e a u  e s t  sens ib le -  
ment c e l l e  de l a  t i g e .  On dénombre envi ron  800 à 1000 f i b r e s  
dans l a  s e c t i o n  complète de l a  t i g e .  

l e  l i b e r  e t  l e  cambium c o n s t i t u é s  p a r  des a s s i s e s  de 
a e l l u l e s  de composition chimique analogue à c e l l e  du parenchyme 
c o r t i c a l ,  

Cet ensemble de t i s s u s  c o n s t i t u e  l l é c o r c e  qu i  s e r a  
séparée du b o i s  c e n t r a l  par  l e s  opéra t ions  du rouissage  e t  du 
t e i l l a g e  . 
EXTRACTION DXS FIBRES 

Le rou i s sage  a  pour e f f e t  de rendre p l u s  l â c h e s  l e s  
l i a i s o n s  qui  u n i s s e n t  l e s  f i b r e s  l i b é r i e n n e s  aux a u t r e s  cons t i -  
t u a n t s  de l a  t i g e .  A c e t t e  f i n ,  l e s  t i g e s  son t  soumises à une 
fermenta t ion  q u i ,  d 'une p a r t ,  a t t a q u e  l e s  l amel l e s  mitoyennes 
e t  l e  parenchyme ad jacen t  aux f a i s c e a u x  e t  d ' a u t r e  p a r t  rend l e  

bois- p lus  f r i a b l e .  Cet te  désagrégat ion  de l a  t i g e  permet a l o r s  
d ' i s o l e r  l a  f i l a s s e  pa r  un t r a i t e n e n t  mécanique, l e  t e i l l a g e ,  
qui  b r i s e  l e  b o i s  en p e t i t s  fragments (chénevotte)  e t  é l imine  
l 'épiderme sous  forme de p o u s s i è r e s ,  

Le rouissage  t r a d i t i o n n e l  u t i l i s e  deux procédés q u i  
d i f f è r e n t  p a r  l a  na tu re  des microorganismes qui  y concourent: 

- l e  rouissage  à l ' e a u  : il cons i s t e  à f a i r e  macérer 
--i------- --------- 

l e s  t i g e s  dans 1 'eau s tagnante  à une température de 3 5 O C  environ 
pendant quelques jours .  La fermenia t ion  qui  s ' e f f e c t u e  en mi l ieu  
ac ide  hydrolyse l e s  c o n s t i t u a n t s  polysaccharidiques e t  l e s  solu-  
b i l i s e  p a r t i e l l e m e n t .  

- l e  rouissage  s u r  e r é  ou rouissage  à t e r r e  : il con- ----------------- -- ------- --------- 
s i s t e  à exposer  l e s  t i g e s  à l ' a i r  p a r  étalement s u r  p r é  pendant 



une longue durée qui  dépend des condi t ions  atmosphériques. La 
propor t ion  de subs tances  non-cel lulosiques s o l u b i l i s é e s p a r  ce 
moyen e s t  p lus  f a i b l e  que dans l e  rouissage  à l ' e a u .  

La f i l a s s e  a i n s i  i s o l é e  r ep résen te  20 à 30% du poids 
de l à  t i g e  e t  c o n t i e n t  environ 25% de subs tances  non c e l l u l o s i -  
ques. Ses  c a r a c t è r e s  technologiques dépendent l a r g e n e n t  de l a  
q u a l i t é  de l a  p l a n t e  ( v a r i é t é  dc l i n ,  condi t ions  de c u l t u r e ,  
âge au moment de l a  r 6 c o l t e )  e t  des  modal i tés  de son e x t r a c t i o n ,  

STRUCTURE MICROGRAPHIQUE DES FILASSES 

Les coupes t r a n s v e r s a l e s  de b r i n s  de f i l a s s e  présentend 
des a s p e c t s  typiques  qui  s o n t  en r e l a t i o n  avee l ' a p t i t u d e  au 
f i l a g e  de ces ~ a t é r i a u x ,  E l l e s  s o n t  composées de f a i s c e a u x  ou 
de f i b r e s  i s o l é e s  agrégés p a r  des amas de subs tances  amorphes 
r é p a r t i e s  plux ou noins  régul iè rement  p a r  r appor t  aux éléments 
f ib reux .  Une étude comparée de f i l a s s e s  b ien  d é f i n i e s  quant  à 
l a  f i l a b i l i t é  a  montré qu'une f i l a s s e  permet de produi re  un 
fil d ' a u t a n t  p l u s  f i n  que l a  désagrégat ion  des l a m e l l e s  ni toyen-  
nes e s t  p l u s  complète e t  que l a  r é p a r t i t i o n  des c o n s t i t u a n t s  
amorphes e s t  p l u s  homogène ( 1  ) , Les f i g u r e s  2  e t  3 donnent l ' a s -  
pec t  des  coupes des  é c h a n t i l l o n s  25 e t  200* qu i  corrcspondent 
aux f i l a b i l i t é s  minima e t  maxima de n o t r e  éche l l e  de comparaison. 
Dans l e  premier cas  l a  s t r u c t u r e  en fa i sceaux  s u b s i s t e  e t  l a  
substance amorphe forme des anas l o c a l i s é s  à l a  p é r i p h é r i e  des 
f a i sceaux ;  dans l e  second cas  l e s  l a m e l l e s  mitoyennes ont  é t é  
désagrégées e t  l e s  f i b r e s  é lémenta i res  i s o l é e s  s o n t  cernées  
d'une mince couche de ma t i è res  non-ce l lu los iques ,  Pour l e s  f i l a -  
b i l i t é s  i n t e r m é d i a i r e s ,  l e s  coupes montrent que l e  nombre de f i -  

b r e s  a s s o c i é e s  en fa i sceaux  d é c r o i t  lo r sque  l a  f i l a b i l i t é  c r o f t .  

9 On a f f e c t e  l e s  Î i Z a s s e s  du no de f i l  q u ' e l l e s  s o n t  s u s c e p t i b l e s  
de donner au f i l a g c , I l  s ' a g i t  i c i  de l a  numérotation ang la i se  qu i  
e s t  d é f i n i e  pa r  l e  nombre d t é c h e v e t t e s  de 300 yards (0,91412) 
contenues dans llivre ang la i se  (453g).  
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Etan t  donnée l a  d i s p o s i t i o n  r e l a t i v e  des  f i b r e s  dans 
l a  d i r e c t i o n  l o n g i t u d i n a l e  du f a i s c e a u ,  on conço i t  que s a  lon- 
gueur diminue lorsque  l ' a p t i t u d e  au f i l a g i ;  c r o i t  e t  tend à ê t r e  
au p l u s  égale  à l a  longueur des  f i b r e s  é l émenta i res ,  L t e s t i m a t i o  
de c e t t e  c a r a c t é r i s t i q u e  p résen te  de l t i n t é r 8 t  c a r  e l l e  détermi- 
ne l a  longueur  su ivan t  l a q u e l l e  d o i t  s e  f a i r e  l ' é t i r a g e  de l a  mê 
che pendant l e  f i l a g e ,  Des mesures de r é s i s t a n c e  à l a  t r a c t i o n  
e f f e c t u é e s  s u r  l a  f i l a s s e  humidif iée e t  dont l a  longueur  de 
l t é p r o u v ~ t t e  d é c r o i t  régul iè rement  peuvent r ense igner  s u r  ce 
po in t  ( 1 ) .  

PROCESSUS DE LA FILATURE "AU MOUILLEgt 

La f i l a t u r e  du l i n  u t i l i s e  deux procédés: l a  f i l a t u r e  
"au secgg  e t  l a  f i l a t u r e  "au moui l lé1 t ,  Nous ne décrivons que ce 
d e r n i e r  procédé qui  s e u l  concerne n o t r e  étude.  

La f i l a s s e  s u b i t  d 'abord une Ifpréparat ion" qu i  compor- 
t e  un ensenbric de manipulations:  peignage, ék i rages  , doublages, 
E l l e  e s t  a l o r s  transformée en une tlmêchetf c g c s t  à d i r e  en un ru- 
ban r é g u l i e r  de longueur Bndéfinie dans l e q u e l  l e s  f i b r e s  sont  
p a r a l l é l i s é e s  e t  dont l a  cohésion e s t  assurée  p a r  une l é g è r e  
t o r s i o n .  Les opéra t ions  qui  s u i v e n t  concernent l e  Zi lage pro- 

- prement d i t ,  La môche e s t  h u a i d i f i é e  p a r  passage dans un ba in  
d t e a u  chaude (environ 600C) pour ê t r e  e n s u i t e  soumise à des  t r a i -  
tements mécaniques success i f s :  laminage, é t i r a g e ,  t o r s i o n  qui  l a  
t ransforment  f ina lement  en un f i l .  L t é l a b o r a t i o n  du f i l  r é s u l t e  
d 'un g l i ssement  des éléments f i b r e u x ,  Ce gl issement  se  t rouve 
f a c i l i t é  p a r  l e  mouillage p r é a l a b l e  de l a  mêchc q u i  provoque 
un gonflement des  p a r o i s  c e l l u l o s i q u e s  e t  des subs tances  i n t e r s -  
t i c i e l l e s ,  l c s q u e l l e s  tendent  à s e  r é p a r t i r  régul iè rement  dans 
l a  t e x t u r e  du f i l  pour produi re  unc s o r t e  d 'encol lage .  La lon-  
gueur s u i v a n t  l a q u e l l e  s ' e f f e c t u e  l ' é t i r a g e  détermine l e  diamè- 
t r e  du f i l ,  E l l e  e s t  condi t ionnée p a r  l a  longueur des  Q l é n é n t s  
f i b r e u x  de l a  f i l a s s e  ( v o i r  p l u s  h a u t )  e t  p ~ ( ~ 1 , a b L e m n t - y a r .  

I,es g @ & g % a ~ ~ @  i n t b e r s t i c i e l l e s ,  



NATURE DES PRINCIPAUX CONSTITUANTS DES TISSUS DE PLANTÈS A 

FIBRES. - 
Les substances commensales de l a  c e l l u l o s e  des t i s s u s  

de p l a n t e s  à f i b r e s  s o n t  l a  l i g n i n e ,  des hémice l lu loses ,  des  
c o n s t i t u a n t s  pec t iques  e t  des  composants mineurs: r é s i n e s ,  tan- 
n i n s ,  g r a i s s e s ,  c i r e s ,  m a t i è r e s  c o l o r a n t e s ,  p r o t e i n e s  e t  élémenl 
minéraux. 

Lignine ( 5 )  

C ' e s t  une substance de na tu re  non g luc id ique ,  non 
hydrolysable  p a r  l e s  a c i d e s  e t  dont l a  c o n s t i t u t i o n  n ' e s t  pas  
encore é l u c i d é e .  E l l e  e s t  c a r a c t é r i s é e  p a r  s a  haute  t eneur  en 
carbone e t  en groupe O - CH3. Son o x y d a b i l i t é  e t  son halogéna- 
t i o n  f a c i l e s  permettent  de l ' é l i m i n e r  des t i s s u s  végétaux e t  
d ' o b t e n i r  un r é s i d u  r e t e n a n t  tous  l e s  c o n s t i t u a n t s  polysaccha- 
r i d i q u e s  qu'on a p p e l l e l t h o l o c e l l u l o s e ~ ~ .  Son i so lement  pa r  hydro- 
l y s e  ac ide  des c o n s t i t u a n t s  polysacchar id iques  c o n s t i t u e  une 
méthode de dosage, mais on ne possède pas ac tue l l ement  de c r i -  
t è r e  permet tant  d ' é t a b l i r  s i  l a  l i g n i n e  a i n s i  i s o l é e  e s t  iden- 
t ique  à l a  l i g n i n e  i n  s i t u .  

Hémicelluloses ( 6 )  

Le terme h é m i c e l l u l o s e s ~  e s t  généralement adopté 
pour dés igner  un ensemble complexe de polyos ides  e x t r a i t s  des  
t i s s u s  végétaux pa r  l e s  s o l u t i o n s  a l c a l i n e s  e t  hydrolysables  
p a r  l e s  a c i d e s  d i l u é s  b o u i l l a n t s  en suc res  monornèrea*.On i n c l u t  
dans ce terme deux groupes de polyos ides  dont l e  r 6 l e  e t  l a  l o c a  
l i s a t i o n  s o n t  d i f f é r e n t s :  l e s  hémicel lu loses  q u i  i n t e r p é n è t r e n t  
l a  c e l l u l o d  (hémicel lu loses  i n c r u s t a n t e s )  e t  l e s  hémicellulo- 
s e s  s t r u c t u r a l e s  qui  f o n t  p a r t i e  i n t é g r a n t e  de l ' é d i f i c e  c e l l u -  
l o s i q u e  ( c e l l u l o s a n e s ) .  Ce second groupe e s t  t r è s  d i f f icd lement  
e x t r a c t i b l e  p a r  l e s  a l c a l i s  e t  l a  ques t ion  s e  pose encore de 

* oses  e t  éventuellement a c i d e s  uroniques . - 



savoir comment les sucres constitutifs sont intigrés & la cellu- 
lose. Une littérature volumineuse a été publiée sur ce point, 
Deui hypothèscs sont en présence: ces sucres seraient liés à 

la cellulose par des liaisons de covalence ou ils seraient 

sinplemcnt adsorbés ou cristallisés à la surface des nicelles, 
L'état actuel de nos connaissances trop limitées ne pemct pas 
encore de prendre position sur la question (7). 

Substances pectiques (8) 

Ces substances appartiennent au groupe dcs polyuro- 

nides. Elles présentent la propriété caractéristique de donner 

dans des conditions convenables des gels avec l'eau, les solu- 
tions sucrées et acides. C'est à cette propriété qu'elles doi- 
vent leur importance pratique. 

Elles aont  formées de macrorrrolécules linéaires d'acirin 
galacturoniques de struct&rc pyranique, reliés entre eux par des 

l i a i s o n s r x g l u c o s i d i q u e s .  Les groupes carboxyles sont plus ou 
noins estérifiés par l'alcool méthylique. 

On distingue actuellennt: 
- l 'acide pectiqué ou acidc polygalacturonique non 

estérifié. Il est peu soluble dans l'eau. 

- l'acide pectinique ou pectine. C'est un acide poly- 
galacturonique plus ou noins estérifié par l'alcool méthylique. 

Sa solubilité dans l'eau croit avec sa teneur en O - CH3 
- enfin la protopectine insoluble dans llcau. plu si eu^ 

théories ont été proposées pour expliquer cette insolubilité: 

association avec la cellulose, salification par des ions poly- 
valents ( ~ a ,  Mg, Fe), poids moléculaire élevé, combinaison des 

trois facteurs. Aucune de ces théories n'explique de façon sas- 
tisfaisante le comportement et les propriétés de la protopectine 
Une des raisons de cet insuccès est ltex?~&me difficulté que 

l'on rencontre pour l'isoler sans la dégrader ou la déconposcr, 

On l'extrait du végétal par l'action des bases ou des acides, 



tandis que les autres substances pectiques se solubilisent faci- 

lement par action de ltoxalate , du citrate ou du tartrate d'am- 
monium (9). 

CONNAISSANCXS ACTUELLES SUR LA COMPOSITION CHIMIQUE DES CONSTI- 

TUANTS NON CELLULOSIQUES DES FILASSES. \ 

Les premiers travaux sur la composition chimique des 

filasses de lin ont porté sur la composition des lamelles mi- 

toyennes. Par des examens microscopiques , HAVENSTEIN ( 10) en 

1875 a mis en évidence de la lignine dans ces lamelles et 

BEHRFNS (1 1) en 1902 a moiltré qu'elles donnent les réactions 
caractéristiques du pectate de calcium établies par MANGIN (12). 
Puis STORMER (13) en 1904 a signalé la présence de ces deux 
constituants, la lignification s'intensifiant avec le vieillis- 
sement de la plante. 

Les analyses chimiques qui ont été effectuées par la 
suite sur les filasses font état de la présence de cires (1 - 2$ 
d'éléments minéraux (0,75 - 2,576) et d'un constituant majeur 
extractible par la soude (environ 20%). on considérait alors ce 
dernier comme étant de la pectine. Ce n'est qu'en 1925 qufHONNEY 

U N  (14) a mis un terme à cette confusion en dosant les acides 
uroniques dans l'extrait alcalin des filasses. Par ce moyen, il 

a établi que le constituant pectique n'intervient que pour une 

proportion très faible dans la composition de cet extrait. 11 
a alors suggéré que les substances non identifiées comme pecti- 

nes sont des hémicelluloses ou de la cellulose soluble et de la 

lignine. Sa méthode de dosage est cependant contestable; en 
effet, on ne peut attribuer tous les acides uroniques aux subs- 

tances pectiques étant ddnnée la présence possible dthémicellu- 

loses polyuronides dans les filasses. 

La littérature fait mention de nombreux travaux ana- 

lytiques effectués sur l'agrégat fibreux extrait directement de 



l a  t i g e  pa r  t e i l l a g e  sans  rou i s sage  préalable  ( 1 5 )  , ( 16),  ( 171, 
(18 ) ,  mais l ' a n a l y s e  des f i b r e s  de l i n  cons idérées  souS.ce t  
é t a t  n ' e n t r e  pas  dans l e  cadre de n o t r e  étude.  

La recherche de r e l a t i o n s  e n t r e  l e s  c a r a c t è r e s  tech- 
nolog&ques e t  l a  composition chimique des f i l a s s e s  a  f a i t  l ' o b -  
j e t  de p u b l i c a t i o n s  de l a  p a r t  de LUIITKE ( 2 ) ,  COUCHMAN (4) e t  
TURNER ( 3 ) 

Selon LUDTKE, l a  r é s i s t a n c e  mécanique e t  l a  f i n e s s e  
s e r a i e n t  l i é e s  aux t eneurs  en c e l l u l o s e  e t  sans  r a p p o r t  avec l e s  
teneurs  des c o n s t i t u a n t s :  c i r e s ,  éléments minéraux, l i g n i n e ,  
p e c t i n e ,  pentosanes e t  anhydrides uroniques dosés directement  
s u r  l a  f i l a s s e ,  Il a p p a r a i t  cependant que l e s  ma t i é res  expér i -  
mentées p a r  l ' a u t e u r  n ' é t a i e n t  pas  suffisamment d i f f é r e n c i é e s  
par  l a  f i l a b i l i t é  pour conclure de façon formel le  4f , 

Dans une étude s i m i l a i r e  e f fec tuée  s u r  une s é r i e  de 
f i l a s s e s  de q u a l i t é s  d i f f é r e n t e s  mais non s p é c i f i é e s  , C O U C W N  
a  cherché à e x t r a i r e  des  groupes de substances p a r  l ' a c t i o n  suc- 
cess ive  de l ' e a u  e t  de l a  soude b o u i l l a n t e  à d i f f é r e n t e s  concen- ---------- 
t r a t i o n s  ( ~ / 5 0 ,  ~ / 1 0 ,  2 ~ ) .  Il trouve a i n s i  q u ' i l  n  ' y  a  pas de 
d i f f é r e n c e  fondamentale e n t r e  l a  na tu re  des c o n s t i t u a n t s  de cha- 
que f r a c t i o n  e x t r a i t e ,  mais qu'une c o r r é l a t i o n  e x i s t e  e n t r e  l a  
q u a l i t é  des f i l a s s e s  e t  l e s  q u a n t i t é s  de ma t i è res  p résen tes  
dans l e s  f r a c t i o n s  l e s  plus .  f ac i l ement  s o l u b l e s  (eau e t  soude 
N/SO). 

Par c o n t r e ,  TURNER a  déterminé l a  t e n e u r  en cons t i -  
tuan t s  s o l u b l e s  dans l ' e a u  d 'un  grand nombre d ' é c h a n t i l l o n s  de 
f i l a s s e s  et ne t rouve  pas de r e l a t i o n  avec l e u r  a p t i t u d e  au f i l a -  

ge * 

% L % c h e l l e  de f i l a b i l i t é  des  f i l a s s e s  expérimentées p a r  l'ail- 
t e u r  s é t a l e  e n t r e  l e s  no 30 e t  60. 



CHAPITRE II 

EXTRACTION ET ANALYSE DES CONSTITUANTS 

NON-CELLULOSIQUES DES FILASSES 



Dans le domaine de la chimie végétale, les méthodes 

d'extraction sont généralement fondées sur les emplois succes- 

sifs de plusieurs solvants qui permettent l'isolement par pa- 

liers d'un ensemble de constituants présentant entre eux des 
affinités s0ructurales ou physico-chimiques. Nous avons utilisé 
l'action de 1 'éther, l'eau et la soude à la température ambiante 
en nous attachant à réaliser des extractions exhaustivew. 

Différents solvants pouvaient être utilisés gour ex- 
traire les corps gras, mais certains d'entre eux sont retenus 
énergiquement même après séchage de la filasse à 105O (C6H6, 
CHCl ) ;  oe n'est pas le cas de l'éther. L'emploi de ce solvant 3 
tend d'ailleurs à se généraliser dans le cas du lin (19). 5'6-  
ther dissout en outre'des constituants mineurs: pigments colorés 

résines, etc,, . qui avec les graisses peuvent interférer dans le 
dosage de la lignine (5). 

L'eau solubilise principalement des sels minéraux, de 
la lignine, des substances pectiques et des hémicelluloses de 

bas poids moléculaire ,vraisemblablement localisés à la surface 

des éléments fibreux. La soude poursuit l'extraction de la frac- 

tion de ces constituants qui a résisté à l'action de l'eau, soit 

à cause d'un état de polymérisation plus élevé, soit parce 
qu'elle est localisée pl-us profondément dans 1' édifice fibreux. 

Les hémicelluloses forment le constituant majeur de cet extrait 
et leur extraction difficile a nécessité une étude systématique 
en fonction des paramktres: concehtration des solutions alas- 

lines et durée de traitement (20). L'incidence de la délignifi- 



cation a aussi été examinée; il est en effet signalé dans la 
littérature que les hémicelluloses s'extraient des tissus végé- 
taux en quantité plus abondante si la lignine en a été préala- 
blement éliminée. Ltoxydation de cette substance doit être réa- 
lisée dans un intervalle étroit de pH, vers 4 - 5. En effet, 
à pH plus élevé, on ris~ue de solubiliser des hémicelluloses, 
par contre ltoxydation de la lignine en milieu plus acide peut 
causer une dégrada$ion de ces substances et de la callulose, 
Le C102Na tamponné vers 4,5 nous a paru 1 'agent répondant le 
mieux aux exigences de l'étude; nous avons précisé les condi- 
tions de son emploi de manière à délignifier le matériau aussi 
complè%ement que possible sans le dégrader (21). 

Après chaque extraction, le résidu fibreux est analy- 
sé afin de déterminer la composition de l'extrait. Nous avons 
dosé les constituants essentiels: éléments minéraux, lignine, 
substances pectiques, hémicelluloses. L'acide pectique peut être 
salifié par les éléments Ca, Mg et Fe (cf. polo), nous n'avons 
pas tenu compte du Fe présent en quantité mineure: 3 à 4 mg 
contre 500 de Ca et 50 de Mg dans 1 O O g  de filasse (22). 

Un dosage de la lignine dans la filasse de lin a été 
proposé par COUCHMAN (23). Sa méthode ne tient pas compte de 
1 'interférence possible des pentosanes, tannins et protéines, 
Notre choix s 'est porté sur la aéthode de NORbilAN et JENKINS (24) 
que nous avons adaptée à notre cas (v, BOSSUYT (21)) 

Deux méthodes de dosage des constituants pectiques 
sont employées: llune,fondée sur l'insolubilité du pectate de 
Ca,comporte une extraction préalable à l'oxalate d'amrnoniun et 
par suite ne dose pas la protopectine; ltautre,effectuée direc- 
tement sur la filasse, utilise la décarboxylation des anh. uro- 
niques et donne un résultat par excès si des hémicelluloses 
polyuronides sont présentea. La suite de notre étude montrera 
que cette méthode de dosage du constituant pectique total est 
valable. 



Il n'existe pas de méthode permettant de doser en 
bloc les hémicelluloses. En général, on détermine l'ensemble des 
pentosanes et méthylpentosanes et s'il y a lieu les anhydrides 
uroniques, les mannanes et les galactanes. Les glucosaqes ne p o ~  

vant être dosées, nous nous sommes contentés d'évaluer l1ensem- 
ble des hexosanes solubilisées par les solvants d'extaaction en 
déduisant des fractionsextraites les sels minéraux, la lignine, 
les pentosanes et les anhydrides uroniques . 

Enfin nous avons eu recours à la technique chromato- 
graphique pour établir la composition qualitative des hémicel- 
luloses hydrosolubles et alcalines. 

Nous exposerons successivement: 

A : Les méthodes analytiques 
B : L'étude systématique des extractions. 

A - E T H O D E S  ANALYTIQUES 

CENDRES 

Nous avons déterminé, d'une part les cendres totales 
et d'autre part la fraction de ces cendres insolubles à l'eau. 
(25). Le calcium et le magnésium sous forme de carbonates, 
phosphates et sulfates sont les constituants majeurs de cette 
fraction. 

La température d'incinération a été déduite de l'ana- 
lyse thermopondérale de cendres préparées par calcination & 
basse température' (environ 2000 ) de filasses de f ilabilités 
très d5fférentest no 200 et 25. Les figures 4 et 5 montrent que. 
le poids de ces cendres commence à évoluer vers 5000. Au delà 
de cette température, la perte de poids (Ap) devient sensible, 
elle atteint environ 50% vers 750 - 8000. Les incinérations 
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V i t e s s e  de c h a u f F e  3 0 0 °  heure / 



ont donc é t é  e f fec thées  au mouffle é lec t r ique  r é g l é  vers  450 - 
500°. Le fractionnement à l ' e a u  a  é t é  r é a l i s é  se lon l a  techni- 
que de G. BERTRAND (26)  

Mode opératoi re  ------ -------- 
Environ 10 à 15 g de matière son t  incinérba ve r s  

450-500°. Le rés idu de l l i nc iméra t ion  e s t  t r i t u r é  avec de l ' e a u  
chaude e t  l a  so lu t ion  décantée s u r  f i l t r e  sans cendres. Ce l a -  
vage e s t  répé té  p lus i eu r s  f o i s  e t  l e s  f i l t r a t s  son t  réunis  
(volume t o t a l  environ 1OOcc). L ' insoluble  eau e s t  t ransvasé 
quanti tat ivement s u r  l e  f i l t r e ,  r eca lc iné  au mouffle à 500° 
jusqu'à obtention de cendres blanches, puis  pesé. Le f i l t r a t  
t o t a l  contanent l e s  cendres so lub les  e s t  anèu i te  évaporé au 
ba in  marie dans l a  capsule contenant les cendres inso lub les  
e t  l a  dess ica t ion  e s t  achevée au bain de sable  à 2000 pendant 
2  heures.  Les cendres t o t a l e s  son t  pesées e t  l e  poids des cen- 

7 * 
dres  so lub les  déduit  pa r  d i f fé rence ,  

. , 
CALCIUM 

. 1 ,  , . . . - 

Après i n s o l u b i l i s a t i o n  de l a  s i l i c e  e t  él imination 
O-- 

de l ' a n i o n  PO4 , l e  calcium e s t  p r é c i p i t é  en mil ieu  acétique 
B l ' é t a t  d loxa la te  e t  dosé volumétriquement par  Mn04K ~ / 1 0  ( 2 ~ )  

MAGNESIUM 

Il e s t  p r é c i p i t é  dans l e  f i l t r a t  du calcium débar-saé 
d ë s  ions  ~ ~ 0 4 -  e t  Mn++, sous forme de phosphate amrnoniaco-magné 
s i e n .  Le p r é c i p i t é  e s t  ensui te  dissous dans un v o l G e  conna 
d 'ac ide  ~ / 1 0 ,  On t i t r e  en r e tou r  par  l a  soude en s t a r r 8 t a n t  à 

PH 4930 

LIGNINE 

La méthode de NORMAN e t  JENKINS (24) s e  d is t ingue des 
a u t r e s  méthodes c lass iques  par une préhydrolyse du végé ta l  
( S04H2 3 à 52, à l ' é b u l l i t i o n ,  1  heure)  qui élimine l e s  cons- 



t i t u a n t s  gênaxûts: polysacchûr ides ,  tannins  p r o t e f n e s .  La sac-  
c h a r i f i c a t i o n  du matér iau e s t  r é a l i s é e  p a r  S04H2 72% ( 1  5cc pa r  
gramme de subs tance)  à une température n 'excédant  pas 20° e t  
pendant une durée v a r i a n t  de 2 à 16 heures ,  Dans l e  cas  de l a  

f i l a s s e  de l i n ,  nous e f fec tuons  l a  préhydrolyse dans l e s  mêmes 
c o n d i t i o n s ,  mais nous prolongeons l a  s a c c h a r i f a c a t i o n  pendant 
environ 8 heures .  

On recommande généralement de f h i r e  l e  dosage s u r  l a  
matière  broyée,  mais c e t t e  opéra t ion  nous a causé des ennuis  
l o r s  de l a  t r i t u r a t i o n  : l a  poudre s ' agrège  en amas d i f f i c i l e s  
à b r i s e r .  Les dosages ont  donc é t é  e f f e c t u é s  s u r  l a  f i l a s s e  
d i v i s é e  en tronçons d 'envi ron  1 cm de longueur.  

Mode o e é r a t o i r e  
----mm i------- 

La p r i s e  d ' e s s a i  (2g)  e s t  i n t r o d u i t e  dans un ba l lon  
(500 C C )  muni d 'un  r é f r i g é r a n t  rodé avec 2OOcc de S04H2 5% e t  
chauffée à l ' é b u l l i t i o n  pandant 2 heures .  Au bout  de ce temps 
on f i l t r e  s u r  un c reuse t  de v e r r e  f r i t t é  (Pyrex n o  172'.'112) 
dans l e  fond duquel on a appl iqué  une ronde l l e  de p a p i c r  f i l t r e  

sans  cendres (9) e t  lave à l ' e a u  chaude jusqu1à ob ten t ion  d'un 
f i l t r a t  n e u t r e .  Le r é s i d u  f i b r e u x  séché une n u i t  à 105O e s t  
a l o r s  t r ansvasé  dans un bécher  (100cc)contenant  30 cc de S04H2 
72% e t  malaxé à l ' a i d e  d 'un  a g i t a t m r  à bout a p l a t i .  Le bécher 

é t a n t  p l a c é  dans un d e s s i c a t e u r  où l a  t ehpéra tu re  e s t  maintenue 
à 1 8 O ,  l a  d i g e s t i o n  e s t  prolongée pendant 8 heures  avec a g i t a -  

t i o n  f réquen te .  Le contenu du bécher  e s t  a l o r s  v e r s é  dans un 
b a l l o n  ( 2  1 , )  muni d'un r é f r i g é r a n t  rodé e t  d i l u é  avec s u f f i -  
samment d ' eau  f r o i d e  pour r é a l i s e r  une concent ra t ion  en acide 
de 3% (1135 a u ) ,  p u i s  l e  mélange e s t  p o r t é  à l ' é b u l l i t i o n  pen- 
dant  2 h e u r e s ,  Après une n u i t  de r e p o s , l a  l i g n i n e  e s t  f i l t r é e  

+Un dosage à blanc  e f f e c t u é  sur l e  papier  f i l t r e  n'.cl. pas don- 

né de " l i g n i n e  apparente1*. 



sur un creuset de verre fritté (Pyrex no 172,113) et lavée à 
l'eay chaude (environ 1 1.) jusqutà réaction neutre. Enfin, le 
creuset séché à 105O est pesé, porté au mouffle (400-450°) et 
repesé. Par différence, on obtient le poids de lignine corrigé 
des cendres. 

INDICE DE FURFURAL. DOSAGZ DES PENTOSANES 

La détermination de l'indice de furfural est effectuée 
par la méthode gravimétrique à la 2-4 dinitrophénylhydrazine, 
selon la norme AFNOR T 12008 et cn utilisant une double distil- 
lation pour éliminer ltw-hydroxyméthylfurfural provenant de 
1 'hydrolyse de la cellulose. 

Le furfural correspondant aux pentosanes est obtenu 
en déduisant de l'indice de ftkrfural, le furfural libér6 par 
les acides uroniques, Nous avons établi expérimentalement en 
partant d'acide galacturonique pur que 100g d'anhydride uronique 
libèrent 23,Sg de furfural. Ce terme correctif est d'ailleurs 
celui adapté par NORRIS et mXCH (28). 

ANHYDRIDES URONIQUES 

Le m~térisu est décarboxylé par action de C1H 12% à 
130° et le gaz carbonique libéré est dosé gravimétriquement. 
Il provient d'une part de la décarboxylation des anhydrides 
uroniques et d'autre part du glucose d'hydrolyse. La correc- 
tion nécessaire pour évb1uer 16 fraction correspondante aux 
anhydrides uroniques est faite par la ''méthode à la droiteu de 

WHISTLER, MARTIN et HARRIS (29). 

Nous avons utilisé comme agent d'extraction ltoxalate 
d 'ammonium qui solubilise facilement les substances pectiques 
à l'exclusion de la protopcc tine (cf p.1~7). Toutefois l'extrac- 
tion n'est pas spécifique; l'analyse d k n  extrait oxalate nous 



a en e f f e t  montré q u ' i l  ne c o n t i e n t  que 17% dPanhydrides uro- 
n iques ,  l e  r e s t e  é t a n t  c o n s t i t u é  p a r  des hémicel lu loses .  La 

méthode de  FELLENBERG (30) q u i  dose l a  pec t ine  p a r  p r é c i p i t a -  
t i o n  alcoolhque ne peut donc pas ê t r e  appl iquée dans ce c a s ,  
puisque l e s  ~ . ~ y s o n t  i n s o l u b l e s  en mi l i eu  a l c o o l i q u e .  Nous 
avons adopté l a  méthode de NANJI e t  NORMAN (31)  qu i  dose l a  
p e c t i n e  à l ' é t a t  de p e c t a t e  de calcium. 

Mode o e é r a t o i r e  ------ -------- 
On prélève 10 à 15 g de matière  finement d iv isée  

p a r  broyage e t  l u i  f a i t  s u b i r  3  ~ ~ x t r a c t i o n s  d 'une demi heure 
à 850 par  une s o l u t i o n  d l a x a l a t c  à 0,5$ ( r a p p o r t  f ibre /so lu-  
t i o n  : 5/100). 

Les e x t r a i t s  s o n t  r é u n i s  e t  évaporés sous vide jus- 
qu'à un volume de 150 c c ,  On c e n t r i f u g e  l a  s o l u t i o n  t roub le .  
Le c e n t r i f u g a t  e s t  e n s a i t e  ve r sé  dans un volume d ' a l c o o l  chlo- 
rhydrique ( ~ l ~ / a l c o o l  : 1/100) s u f f i s a n t  pour r é a l i s e r  une con- 
c e n t r a t i o n  f i n a l e  en a l c o o l  égale $ 70%. On l a i s s e  décanter  
une n u i t ,  cen t r i fuge  e t  l a v e  l e  p r é c i p i t é  p a r  c e n t r i f u g a t i o n  
avec de l ' a l c o o l  chlorhydrique jusqu tà  é l imiha t ion  des ions  

C204- e t  termine pa r  un lavage à l s a l c o o l .  On f i l t r e ,  reprend 
l e  p r é c i p i t é  p a r  NH40H au 1/20 (100cc) e t  p o r t e  l a  s o l u t i o n  

une minute à 1 ' é b u l l i t i o n .  A c e t t e  s o l u t i o n  légèrement t rouble  
e t  r e f r o i d i e ,  on a j o u t e  100 cc de soude N/'IO pour déméthoxyler 
l a  p e c t i n e .  On abandonne une n u i t ,  pu i s  c e n t r i m g e  pour c l a r i -  
f i e r  c e t t e  s o l u t i o n  qu i  c o n t i e n t  tou jours  en suspension des . 

p a r t i c u l e s  ténues de  c e l l u l e s  c o r t i c a l e s .  Finalement ,  l a  solu-  
t i o n  de p c c t a t e  de soude (volume environ 300 c c )  e s t  addi t ion-  
née de 50cc de CH3COOH N p u i s  d <  50cc de CaC12 M i n t r o d u i t  
gou t t e  à gout te  e t  en a g i t a n t  vigoureusemcnt. On f a i t  b o u i l l i r  
2 minutes ,  f i l t r e  b o u i l l a n t  s u r  f i l t r e  Durieux, bande g r i s e  e t  
l ave  l e  p e c t a t e  de calcium avec de l ' e a u  à 800 (400 cc au maxi- 
mum) jusqulà  é l imina t ion  des i o n s  C l - ,  on termine p a r  deux 



lavages à ltalcool et un lavage à l'éther. Le pectate de cal- 

cium est séché une nuit à 1050, 

POUVOIR REDUCTXUR 

Il est mesuré selon la méthode de MONTREUIL (32) 
modifiée par V. BOSSUYT. 

Mode ogératoire ------ -------- 
On prélève 5cc d'un hydrolysat amené à une concaatra- 

tion en sucres convenable, auxquels on ajoute 1 cc d'une solu- 
tion à 0,2$ de ferricyanure de potassium et 1 cc du réactif: 
KCN 1,5 g, COjNa2 8g, eau 500 cc. Le mélc~nge est port4 pendant 
exactement 8 minutes dans un bain d 'eau bouillante, refroidi 
rapidement et additionné successivement de 2 cc d'une solution 
phosphoferrique : ( S O ~ ) ~ F ~ ~  5g, P04H3 à 600 BQ 75 cc, eau en 
quantité suffisante pour faire 500 cc, puis 0,5 cc d'une solu- 
tion d'acide. oxalique à 0,2$ 9 et enfin complèt6 à 5Occ. On 
laisse reposer 30 minutes à l'obscurité et mesure l'intensité 
de la couleur bleue à l'aide du photocolorimètre Electro-synthè- 

se en utilisant l'écsan rouge. Le pogvoir réducteur est expri- 
mé cn glucose. 

T ~ ~ ~ R N I Q U E  GENERALE DE LA CHROMATOGRAPHIE 

Nous avons opéré par chromatographie d e  partage sur 
papier Whatman nO1 (feuille de 50 cm) selon la technique d'irri- 
gation descendante, 

La désion$sation des hydrolysats est effectuée par 

%Les résultats sont reproductibles si l'ordre d'introduction 

des réactifs acide oxalique et solution phosphofcrrique préco- 
nisé p%r MONTREUIL est inversé. On évite dans ces conditions 
une réduction possible en milieu alcilin du sel I?e3+ en sel 
~e'+ par l'acide oxelique . 



passages s u c c e s s i f s  s u r  une colonne de Permut i te  ( r é s i n e  du  

type a c i d e  sulfonkqya ) ,  p u i s  s u r  une colonne de Béac id i t e  

( r é s i n e  du type amine aromatique) q u i  r e t i e n t  l e s  p rodu i t s  a c i -  
d e s .  

Le l i q u i d e  e f f l u e n t  contenant l e s  g luc ides  n e u t r e s  
e s t  soumis à l ' a n a l y s e  chromatographique dans l e  système s o l -  
vant  de PARTRIDGE (33). L ' i r r i g a t i o n  d o i t  ê t r e  prolongée 5 jours  

Les s u c r e s  ac ides  é lués  de l a  Déacid i te  au moyen 
à 'HCOOH à ?@$ en volume, s o n t  chromatographiés dans l e  système 
so lvan t  de HOUGH e t  JONES (34) pendant 24 heures ,  

Après évaporat ion du s o l v a n t ,  l e s  s u c r e s  sont  r é v é l é s  
pa r  p u l v é r i s a t i o n  d 'un  r é a c t i f  c o n s t i t u é  pqr l e  mélange extempo- 
r ané  de 2 w-lumes d'une s o l u t i o n  d ' a n i l i n e  à 2% dans l ' a l c o o l  
e t  dc 3 volumes d'une s o l u t i o n  aqueuse d ' ac ide  oxalique à 25  g  
par l i t r e  (réactif de PARTRIDGE modifié pa r  !AIONTREUIL) e t  sécha- 
ge à 10SO pendant 10 minutes ,  Les chromatogrammes sont  e n s u i t e  
examinés en lwnikre n a t u r e l l e  e t  en lumière de WOOD. 

B - ETUDE SYSTIGMATIQUE DES EXTRACTIONS 

La mise au p o i n t  d e s  méthodes d ' e x t r a c t i o n  a é t é  
f a i t e  s u r  de l a  f i l a s s e  rou ie  à t e r r e  qui  c o n t i e n t  en g é n é r a l  
une propor t ion  de c o n s t i t u a n t s  non c e l l u l o s i q u e s  p l u s  élcvéc 
(environ 30%) que l a  f i l a s s e  rouie  à l ' e a u  ( 2 0  à 25%). Par  
a i l l e u r s ,  un c o n t f i l e  m a l y t i q u e  ne pouvai t  b t r e  e f f i c i e n t  
qu'en p a r t a n t  d ' u n  matér iau a u s s i  homogène que poss ib le  g pour 
c e t t e  r a i s o n ,  nous avons t r a v a i l l é  s u r  1s f i l a s s e  homogénéisée 
p a r  l e  peignage t e l  q u ' i l  e s t  r é a l i s é  dans l ' i n d u s t r i e ,  

On recommande génér:alernç.nt d l e x t m i r c  l e s  c o n s t i t u a n t s  
des  t i s s u s  végétaux s u r  l e  matér iau broyé. La mesure du D.P. 
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c h n n t i l l o n s  de f i b r e s  de p lus  en p l u s  d i v i s é e s  p a r  f e t t e  
r a t i o n  nous a montré que l e  broyage d6polymérise l a  c e l l u l o -  
(Tableau 1 ) .  Nous l ' avons  donc r e j e t é  e t  avons f a i t  agir 

successivement l ' é t h e r ,  l ' e a u ,  l a  soude avec ou sans  d é l i g n i -  
f i c e t i o n  p r é a l a b l e ,  s u r  une même p r i s e  d ' e s s a i  de f i l a s s e  cou- 
pée en tronçons d 'envi ron  ?cm de longueur  e t  dmlhumidité connue. 
Aprés chaque e x t r a c t i o n  l a  f i b r e  e s t  séchée l ' a i r .  

TABLEAU No 1  

I 

EXTRACTION PAR L  'ETHER 

Mode o p é r a t o i r e  
----mm -------- 
L ' e x t r a c t i o n  e s t  e f f e c t u é e  au  Soxhlet  avec de l ' é t h e r  

anhydre pendent 48 heures  e t  avec in t roduv t ion  de CaC12 dans 
l e  b a l l o n  du Soxhle t  de manière à déshydra te r  l e  s o l v a n t  au 
f u r  e t  à mesure de son passage à t r a v e r s  l a  f i b r e .  

EXTRACTION PAR L'EAU 

E t a t  de d i v i s i o n  
correspondant au tamis no 

f i b r e  coupée 
25 

93/60 
70 

100 

S i  on f a i t  s u b i r  B l a  f i l a s s e  des  lavages  r é p é t é s  h 
l ' e a u  f r o i d e  ( f i b r e  / eau : 1  / 50) e t  avec a g i t a t i o n  mécanique 
(15 Minutes),  on cons ta te  que l e s  e x t r a i t s  s i i ccess i f s  pr6sen- 
t e n t  ap rès  hydrolyse (S04H2 N ,  5h. à 100°) un pouvoir  réduw- 
t e u r  dont l a  v a r i a t i o n  dev ien t  l i n é a i r e  v e r s  l a  5ème opéra t ion  
(Fig.  6).Par a i l l e u r s , l ' o n a l y s e  chromatographiquè de l e u r s  hy- 

DePm 

3 .O70 
2.110 
2.015 

- Y 
1 e940 
1 .'205 

. 
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4 ' +  
d r o l y s o t s  r évè le  l a  présence de s u c r e s  e t  quel  que s o i t  l e  nu- 
méro d 'ordre  des  l a v a g e s ,  on o b t i e n t  l a  m&me séquence: ga lac tose  
g lucose ,  mannose, a rab inosc ,  xylose , r i b o s e ,  fucose , r h m n o s e ,  
un ac ide  uronique e t  deux c o n s t i t u a n t s  non i d e n t i f i é s .  11 e s t  
B n o t e r  que l e  r i b o s e  e t  l e  fucose s o n t  p r é s e n t s  en f a i b l e s  
q u a n t i t é s  p a r  r a p p o r t  aux a u t r e s  s u c r e s  (Fig .  P). 

Il r e s s o r t  de ces  f a i t s  que l a  f i b r e  c o n t i e n t  une 
f r a c t i o n  d lhémice l lu loses  t r è s  hydrosolubles  mais qu'en prolon- 
gean t  l ' a c t i o n  de l ' e a u ,  on peut  e x t r a i r e  des  hémicel lu loses  
s o l u b l e s  en m i l i e u  a l c a l i n  dont l a  s o l u b i l i t é  dans l ' e a u  n ' e s t  
pas  nég l igeab le ;  l e  lavage  d o i t  donc 8 t r e  con t rb lé  e t  nous avons 
convenu de l l a r r e t e r  dès l a  Sème a x t r a c t i o n .  

La f i l a s s e  dégra issée  - l avée  ( F i l a s s e  D.L.) séchée 
à l ' a i r  e s t  soigneusement désagrégée.  L 'analyse a montré q u ' e l l e  
c o n t i e n t ,  out re  l a  c e l l u l o s e  e t  des  hexosanes: 

des anhydrides uroniques : 1,8 
des pentosanes : 2,O # 

de l a  l i g n i n e  : 4,1$ de f i l a s s e  D.L. séchée h 105O 
E l l e  s e r a  t r a i t é e  p a r  l a  soude, s o i t  d i rec tement ,  s o i t  a p r è s  
d é l i g n i f i c a t i o n  p a r  l e  C102Na ac ide .  

DELIGNIFICATION PAR LE C102Ra ACIDE 

1)- Nous avons déterminé l e s  t aux  de l i g n i n e  so lub i -  
l i s é e  en fonc t ion  de l a  v a r i a t i o n  des  pa rané tees  : concent ra t ion  
du C102Na (0 ,7  à 12,8 $), température (45 à 9 8 O ) ,  temps (1/2h. 
h 104 heures)  e t  r é p é t i t i o n  des t r a i t e m e n t s .  

Mode o e é r a t o i r e  ------ -------- 
Des p r i s e s  d ' e s s a i  de f i l a s s e  D.L. (2g) d'humidité 

connue s o n t  t r a i t é e s  dans des erlenmeyers p a r  100cc de s o l u t i o n  . 1 
de C1O2Na ( f i b r e  / so lu t ion :  1/50) dont  l e  pH e s t  maintenu h 
4,5 p a r  un tampon CH COOH/CH COONa. Les erlenmeyers s o n t  p lacés  3 3 
dans un ba in  d ' eau  chauffé  électr iquement  e t  a g i t é s  fréquemment 



pendant tou te  l a  durée du t r a i t e m e n t .  L 'opéra t ion  é t a n t  termi-  
née,  l l h o l o c e l l u l o s e  e s t  r e c u e i l l i e  s u r  un c reuse t  de v e r r e  f r i *  

té (Pyrex n o  172112), L a  s o l u b i l i t é  des hémicel lu loses  n ' é t a n t  
pas  nég l igeab le ,  l e  lavage e s t  c o n t r ô l é  e t  exécuté comme s u i t :  

- 3 lavages  s u r  c r e u s e t  4 l l e a u  f r o i d e  
- immersion de l a  f i b r e  dans une s o l u t i o n  f r o i d e  de SO IlNa 3 

à 2% (pH 5 )  pendant 15 minutes.  

- cnviron 8 lavages  à l l e z u  s u r  c r e u s e t ,  l e s  eaux du der- 
n i e r  lavage ne devant p lus  décolorer  une gout te  d t iode  N/10, 

La  f i b r e  e s t  séchée à 10SO e t  pesée.  Sur c e t t e  holo- 
c e l l u l o s e  apparente  (Ha),  on détermine l a  l i g n i n e  r é s i d u e l l e  
(1). Ces c h i f f r e s  é t a n t  r appor tés  à 100 de f i l a s s e  D.L. ,  l a  
d i f f é rence  Ha - 1 donne l e  rendement en ho locc l lu lose  v r a i e ,  La 
q u a n t i t é  d~ polysacchar ides  s o l u b i l i s é s  pendant l e  t r a i t e m e n t  
e s t  a lo r s  évaluée en déduisant  l e  c h i f f r e  d l h o l o c e l l u l o s e  v r a i e  
de c e l u i  de l ~ h o l o c e l l u l o s e  théorique:  100 - L ,  L é t a n t  l a  t e -  
neur  en l i g n i n e  pour cen t  de f i l a s s e  BIL. 

R é s u l t a t s  

Il s e  dégage de  cas  e s s a i s  que l ' cmplo i  du C l O g N a  

comme agent  d ' o x y d ~ t i o n  de l a ,  l i g n i n e  ne permet pas  de .préparer  
une ho loce l lu lose  totalement  d é l i g n i f  i é e  : 

- Les courbes de d é l i g n i f i c a t i o n  t r a c é e s  en f o n c t i o n  du 
temps pour l e s  concen t ra t ions  en C1O2Na  comprises e n t r e  0 , 7  e t  
12,8$, l a  température de r é a c t i o n  é t a n t  de 700, montrent que l e  
t aux  de  l i g n i n e  e x t r a i t e  c r o î t  d ' abord  t r è s  v i t e ,  p u i s  tend ve r s  
une v a l e u r  approximativement cons tante  (Tableau 2 ,  F ig .  8 ) .  

- La concen t ra t ion  de l a  s o l u t i o n  a peu d ' e f f e t  s u r  l e s  
r é s u l t a t s :  avec l a  s o l u t i o n  à 0,7$ pendant 1/2 H o ,  à 70° ,  on 
e x t r a i t  48% de l a  l i g n i n e  t o t a l e  l e  taux  n ' a t t e i n t  que 60% 

s i  l a  concent ra t ion  s ' é l è v e  à 12,8% (Tableau 2 )  

- En adoptant  des t r a i t ement s  p lus  a g r e s s i f s  : ternpératuee 



TABLEAU NO 2 

. 
T O 

70 
11 

11 

ti 

11 

11 

11 

11 

11 

Il 

11 

II  

Il 
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p l u s  élevée ( t a b l e a u  3 ) ,  t r a i t v m c n t  de longue durée ( t a b l e a u  4), 
renouvellement f r équen t  de l a  s o l u t i o n  r é a c t i o n n e l l e  ( t a b l e a u  4 )  
nous n 'avons pas pu e x t r a i r e  p l u s  de 70% de l i g n i n e .  

Les h o l o c e l l u l o s e s  r é s u l t a n t  de ces  t r a i t e m e n t s  ont  
é t é  lavées  en m i l i e u  faiblemerit a c i d e  ( S03HNa 29, pH 5 ) ;  en 
mil&&u fa ib lement  a l c a l i n  (SO Na 5$, pH 9) on s o l u b i l i s e r a i t  3 2  
davantage d   hém mi celluloses ( t a b l e a u  5 ) .  L 'expérience a  cepen- 
dan t  montré que c e t  agent  e x t r a i t  des  q u a n t i t é s  a d d i t i o n n e l l e s  

de l i g n i n e .  

f 

Conc . C102Na 
g/l00cc 

Or7 
11 

11 

I l  

3 9 5  
11 

11 

II 

8 9 4  
II 

II 

12,8 
11 

8 94 
11 

11 

Durée d e  

r é a c t i o n  en h. 

11'2 
1  
2 

4  

1/2 
1 

2 
4 

1/2 
4 
8 

1/2 

4 
4 

52 
104  

* 

Lignine ext .  $ 
l i g n i n e  t o t a l e  

47,7 
5091 

5 4 , 9  
5596 
5 2 , 3  
5 7 , 5  
5 8 , 2  
61 y8 
5 9 , 7  
6599 
67 ,3  
6 0 , 2  
6 7 , l  
56 ,4  
66  9 9 
64,4 

I 

' . ~ o l y s a c c h a r i d e s  
s o l u b i l i s é s  
$ k .  D.L. 

0 78 
794 
194  
1 0 9  
291 
292 
293  

295 
2  9 9 
4 90 
499 
276 
4 90 

2 9 7  

5,8 
691 



TABLEAU N o  3 

T O  

-- 

Traitement 

(conc.  C1O2Na: 8,4$) 

1 f o i s  8 heures  à 700 
2 l t  4  11 II  II 

4 " 2 "  II 11 

8 I I  1 I I  I l  II  

1 104 à 45O 
2 5 2  I I  I I  

Lignine e x t .  $ 
l i g n i n e  t o t a l e  

Lignine e x t .  $ 1 Polysilccharides 

Polysaccharides  
s o l u b i l i s é s  $6 

Bi3. D-L* 

Lignine t o t a l e  s o l u b i l i s é s  % 1 8LI.D.L. 

TABLEAU No 4 

La d é l i g n i f i c a t i o n  complète de l a  f i l a s s e  s l a v è r a n t  
impossible ,  nous avons adopté l e s  cond i t ions  qu i  dégradent l e  
moins l a  c e l l u l o s e  (D.P.: 2400)  e t  e n t r a i n e n t  l a  pe r t e  minima 
d 1 H . C .  (1,4$),  c l c s t  à d i r e  : concen t ra t ion  en C102Na : 0,7$, 



TABLEAU NO 5 

Traitement - Lavage 

(C: 8,490 - 4h. - 709-bisu l f i te  
s u l f i t e  

( C :  8,4$ - 4h. - 709 2fo is :  
b i s u l f i t e  
s u l f i t e  

(c: 8,496 - 52h. - 450)  2 f o i s :  
b i s u l f i t e  
s u l f i t e  

TABLEAU N o  6  

3 : D 8 , 4  

Polysacchar ides  
s o l u b i l i s é s  % 
1 -  D.L. 

4 9 0  

793 

799 
896 

695 
794 

* 
Lignine e x t ,  % 
l i g n i n e  t o t a l e  

6519 
81 ,8  

7 2 ~ 3  
85  ,O 

71,1 
8 2 , 1  

. 

Mode de d é l i g n i f i c a t i o n  

F ib re  dégra issée  l avée  
i d .  C1O2Na 0 ,  7%-70°-2h.p7 
i d .  II 3,5%-70~-1h. 
i d .  II  8,4$-700-1/2h 
i d .  II 8 , 4%-70 -4h .+2 

i d .  ~t 8,4$-700-8h, 
( i d .  II 8 , 4%-70°-4h ) 

2 f o i s  

r 

D.P. 

2c O? 

2400 
2000 
1 540 
880 
78 O 

590 

Lignine e x t  . $ 
l i g n i n e  t o t a l e  

O 

54,9 
57,5 
59?7 
65,9  
6 7 9 3  

72 13 

6 6  

Polysacchar ides  
s o l v b i l i s é s  % 

';5F.&;l, D .L * 

O 

194 
2 t2  
279 
4  10 

4,9 

799 



700, 2 h e u r e s ,  lavage au b i s u l f i t s  de sodium. La l i g n i n e  rési- 

d u e l l e  r ep résen te  cilors 45% de l a  l i g n i n e  t o t a l e  (Tableau $ ) 
Nous désignerons ce t r a i t ement  pa r  l e  symbole D 0,7. 

2)-  Nous avons cherché nous exp l iquer  l a  p a s s i v i t é  
de la l i g n i n e  r é s i d u e l l e  envers  l e  ClO2Na: 

a )  Le dosage de l a  l i g n i n e  pouvai t  Gtre m i s  en cause ,  
é t a n t  donnée l a  présence de f a i b l e s  q u a n t i t é s  de c o n s t i t u a n t s  

pec t iques  dans l a  f i l a s s e  ( 5 ) .  Nous l e s  avons préalablement  
é l iminés  p a r  l e s  deux moyens su ivan t s :  

- a c t i o n  de l a  polygnlacturonase ( p c c t i n a s e  100 D de 
ROHM e t  HAAS) à pH 3 , 5  e t  à 380. 

- a c t i o n  de 1 !acide oxaliquc ou de 1 'oxala te  d 'ammonium * 

La f i b r e  e s t  t r a i t é e  succcssivsment p a r  C1H 0,5$ pendant 1  heu- 
r e  à l a  température o r d i n a i r e ,  pu i s  p a r  l t a c i d c  oxalique ou 
p a r  l l o x a l a t e  d 'ammonium 0,5$ pendant 1/2 heure à 9S0, ce deu- 
xième t r a i t e m e n t  é t a n t  r é p é t é  7 f o i s .  Le tab leau  7 montre l e  

peu d ' e f f e t  de c e t t e  é l imina t ion  s u r  l e  taux de d é l i g n i f i c a t i o n  

TABLEAU No 7 

l 

b )  Les h o l o c e l l u l o s e s  de  f i l a s s e s  de l i n s  r o u i s  à l ' e a u  
r e t i e n n e n t  comme c e l l e s  des f i l a s s e s  r o u i e s  à treyre 

P r é t m i t e m e n t  

Néant 
Pec tns ine  
Oxalatc d 'ammonium 
Acide oxnlique 

Lignine e x t r a i t e  ( D  8,4) 
$ de l i g n i n e  t a t a l e  

65 , 9 
65,8 
68 ,O 

70 , O  

' 

I 



de l a  l i g n i n e  pass ive  envers  l e  C102Na. Il s ' a g i t  donc d t u n e  
p r o p r i é t é  des f i l a s s e s  indépendante de l e u r  mode de rou i s sage .  

c )  La d é l i g n i f i c a t i o n  pa r  l e  C102Na n ' e s t  pas l i m i t é e  
pour d e s  r a i sons ,  d ' i n a c c e s s i b i l i t é  physique. En e f f e t ,  un broya 

ge qui  a  f a i t  b a i s s e r  l e  DP de l a  c e l l u l o s e  de 3070 à 1200 n ' a  
pas augmenté l e  t aux  de d é l i g n i f i c a t i o n  (Tableau 8 ) .  Le gonfle-  
ment p r é a l a b l e  de l a  c e l l u l o s e  p a r  l ' a c t i o n  saccess ive  de l ' e a u ,  
l t a l c o o l  méthylique,  l ' é t h e r  e t  l e  cyclohexane ou p a r  l e  ZnClp 

50s a également é t é  essaye  e t  s ' e s t  révélé sans  e f f e t .  Enf in  l a  
l i g n i n e  t o t a l e  i s o l é e  de l a  f i l a s s e  DL p a r  a c t i o n  de S04H2 72% 

dans l e s  condi t ions  du dosage de l a  l i g n i n e  se  comporte comme 
l a  l i g n i n e  i n  s i t u :  l e s  f r a c t i o n s  de l i g n i n e  r é a c t i v e  s o n t  peu 
&kîfera$@~ (Tableau 9 )  

TABLEAU N o  8 

Fibre  Coupée 
Fibre  broyée ( t amis  100) 

Lignine e x t r a i t e ( D  8 , 4 )  
% de l a  l i g n i n e  t o t a l e  

66 

67 

TABLEAU No 9 

Traitement 

C102Na D 0 , 7  
C102Na D 8,4 

Lignine e x t r a i t e  $ l i g n i n e  t o t a l e  ----__-__-_--_--- ------------------ 
i n  s i t u  i s o l é e  

54,9 5 ';:"6 
65,9 56,8 



d )  La p a s s i v i t é  de l a  l i g n i n e  r é s i d u e l l e  pouvai t  encore ê t r  

expl iquée p a r  une t e n e u r  élevée en groupe -OCH3. GIANOLA (35) 
a  en e f f e t  montré que dans ce cas  il f a u t  r e c o u r i r  à l ' a c t i o n  
du C102, l e  C1O2Na exempt de C I O 2  é t a n t  pratiquemeht s a n s  e f f e t  
s u r  l a  l i g n i n e  méthylée.  Cet agent  d 'oxydat ion a  é t é  essayé  

dans l e s  condi t ions  expérimentales  su ivantes :  2g. de f i l a s s e  
DL s o n t  t r a i t é s  en f l a c o n  étanche e t  à l ' o b s c u r i t é  p a r  200cc 
d'une s o l u t i o n  f r o i d e  de C I O 2  à 5g. p a r  l i t r e  pendant d e s  
temps v a r i a b l e s ,  pu i s  l a v é s  au SO NaH dans l e s  cond i t ions  dé- 

3  
c r i % e s .  On a  e x t r a i t  pendant: 

1 jour: 54 
7 jours:  54,1 
7 jours ,  s o l u t i o n  renouvelée: 54 % de l a  l i g n i n e  t o t a l e ,  

c ' e s t  à d i r e  l a  même q u a n t i t é  que c e l l e  e x t r a i t e  par  l ' a c t i o n  

du C10.2Na D 0 , 7 .  Ce r é s u l t a t  é t a i t  d ' a i l l e u r s  a t t endu ,  é t a n t  
donné que l e s  s o l u t i o n s  de C1O2Na a c i d e ,  l i b è r e n t  du C I O 2  pa r  
dismutat ion e t  que dans c e r t a i n s  cas  nous avions u t i l i s é  des 
s o l u t i o n s  r é a c t i o n n e l l e s  t r è s  concent rées  en C102Na e t  fréquem- 

ment renouvelées .  P a r  a i l l e u r s ,  l a  t e n e u r  en -OCH de l a  l i g n i -  3  
ne non r é a c t i v e  (0 ,985)  e s t  p l u s  basse  que c e l l e  de l a  l i g n i n e  
t o t a l e  (3,0576) e t  ces  teneurs  son t  t r è s  f a i b l e s  comparativement 

à c e l l e s  des l i g n i n e s  des a u t r e s  végétaux ( 6  à 159).  

e )  On pouvai t  également env i sager  lfhypo$hèse d 'une l i a i -  
' son e s t e r  e n t r e  c e t t e  f r a c t i o n  de l i g n i n e  pass ive  e t  l e s  poly- 

uronides  de l a  f i b r e ,  l i a i s o n  q u i  n ' é t a n t  pas scindée dans l e s  

cond i t ions  d ' a c t i o n  du C1O2Na s ' o p p o s e r a i t  à une r é a c t i o n  com- 
p l è t e  de l a  l i g n i n e .  SARKAR ( 3 6 )  envisage l e  cas  pour l a  l i g n i -  
ne de ju te  e t  il observe que l ' e x t r a c t i o n  de l a  l i g n i n e  e s t  

accé lé rée  s i  l ' o n  f a i t  s u b i r  à l a  f i b r e  un t r a i t ement  p réa la -  
b l e  à l a  soude 0,576 pendant 1 heure à 20°. Un t e l  p ré t ra i t ement  
n ' a  pas d ' inc idence  s u r  l e  t aux  de d é l i g n i f i c a t i o n  de l a  f i l a s -  
s e  de l i n  dégra issée  l a v é e ;  p a r  c o n t r e ,  s i .  l ' o n  f a i t  a g i r  l e  
































































































