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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 

. 



1 2 3 4 5 6  7 8 
Nombre de kivages 

F i g .  6 



Galact o r e  

Olucosc 

Monnose 
A r o  b ino tc  

F i g .  7 



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 
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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  



C1O2Na s u r  une f i l a s s e  t r a i t é e  pendant 6 heures par  des solu- 
t i ons  de soude de concentrations va r i ab l e s  on remarque que l e  
pourcentage de l i gn ine  t o t a l e  e x t r a i t e  c r o î t  avec l a  concentra- 
t i o n  de l a  so lu t ion  sodique: dans l e  cas où ce l le -c i  a t t e i n t  
3076, on e x t r a i t  87,8$ de l ign ine  toi?ale (Tableau 10, fig. 9 ,  
courbe a ) .  La quan t i t é  de l i gn ine  e x t r a i t e  e s t  aus s i  liée à 
l a  durée du prétrai tement:  73,376 pour 6 heures,  90,9$ pour 
une semaine. Ces r é s u l t a t s  ne sont  pas en faveur .dnune  coupure 
de l i a i s o n  e s t e r  en mil ieu a l c a l i n ,  mais s 'expliquerai&atipXu@t 
pa r  l a  s o l u b i l i s a t i o n  de l a  l ign ine  non réac t ive  dans l a  soude, 
L 'ac t ion de l a  soude f ro ide  su r  l ~ h o l o c e l l u l o s e  confirme ce f a i t  
La f i gu re  9 donne l a  courbe de s o l u b i l i t é  b  de ce cons t i tuan t  
dans l a  soude de concentrat ion c ro i ssan te  pour une durée d'ex- 
t r a c t i o n  de 6 heures.  Par  a i l l e u r s ,  nous avons montré précédem- 
ment que l e s  ho loce l lu loses  lavées avec des so lu t ions  de s u l f i t e  
de sodium spnt  p lus  dé l ign i f i ée s  que l e s  holocel lu loses  l avées  
au s u l f i t e  acide de sodium. 

f )  LüDKTE a  a igna lé  l a  présence dans l a  f i b r e  de l i n  
d'un cons t i tuan t  l o c a l i s é  dans l e s  pa ro i s  ce l lu los iques  e t  
formant l 'enveloppe des f i b r i l l e s ,  Ce cons t i tuan t  e s t  insolu-  
b l e  dans l ' a c i d e  sul fur ique 72% mais il e s t  pa s s i f  envers l e  
C102 e t  h ce t i t r e  l ' a u t e u r  ne l e  considère pas comme é t a n t  
de l a  l i gn ine  ( 2 ) .  Cette conclusion p a r a i t  hâ t ive  é t a n t  donnée 
que l a  s t r u c t u r e  de l a  l i gn ine  n ' e s t  pas encore élucidée , 

Nous avons cherché h v o i r  s i  l a  l i gn ine  passive e s t  
apparentée l a  l i gn ine  réac t ive  e t  avons compark l e s  spec t r e s  
U.V. e t  I . R .  de c e t t e  l i gn ine  passive e t  de l a  l ign ine  t o t a l e  . 
Leurs spec t res  U.V. dans l e  dioxane - 0,5540 H C 1  présentent  un 
maximum d 'absorpt ion s i t u é  vers  280 m y  ( ~ i g .  10) qui s e r a i t  
c a rac t é r i s t i que  d'un dér ivé  benzénique (37).  

' 8 :  -' I 
Par con t r e ,  l e s  spec t r e s  I . R .  ne son t  pas absolu- 

# -  -%-'!ment ident iques .  Ils d i f f è r e n t  notamment par  l ' absence,  dans 
- I 

8 "  . , c q ,  -'."..'. ' . / A  - -1 - , j -  : x i - , J - -  - - 8 ,  8 

d T ~ , , : ; J . -  1.. u#.?';?f: ; ;;-'.ph ;;:.Le;; -..,,, :-A': . -' :- . ,  - ,.T,-' 8 - , - ' A ' , , , ;c , , ' , , - ; ; , - : ;?- i . , -  t;, ! 

r.: -b- ,, ,+, , ,. ,,., i . / , !- i :  LA,; 6 A-' ~!b;q'*-'~ -7, T-4-,: r 5 ? m  h - . , ' , . , , . ~ . & n ~ ; : . - .  -:':'i - -, , *- - ,*,-+,;',r ;-cm.- -i A&#,< ; 
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1 1 I I I I I 1 Temps en h.. 
1 2  3 4 5 - 6  8 

Fig . 8 





Fig . 1 1 bi  s . Lignine totale 



N@H $ 
pendant : t Lignine e x t r a i t e  % de l ign ine  t o t a l e  dans ------------------------ ----------II--------- 

Fil r* DL ex t  , NaOH Fad DL dé l ign i f i ée  
pu is  dél ignif iée(D.  O,?) (DO , 7 )  puis ex t  ,NaOH 

TABLEAU No 10 

l a  l i g n i n e  résa iduel le  de l a  bande 6,62 mp (Fig.  11 e t  11 b i s )  
que c e r t a i n s  a t t r i b u e n t  au noyau aromatique (38).  L ' é t a t  de l a  
quest ion ne nous permet pas de conclure, 

3 )  - Conclusions 

a )  L'emploi du C1O2Na ne permet pas d ' éliminer de l a  
f i l a s s e  de l i n  dégraissée lavée  l a  t o t a l f t é  du cons t i tuan t  dosé 
comme l i g n i n e  cause de son i n s o l u b i l i t é  dans S04H2. L'holocel- 
lu&ose en r e t i e n t  environ 30 à 4076, Cette " l ignine  résiduelle1I 
es% so lub le  dans l e s  bases f o r t e s  e t  s a  teneur en +CH e s t  3  
extfimement f a i b l e  (env, 1%). 



b) Lea conditions qui permettent de préparer une holo- 
cellulose retenant la presque totalité des hémicelluloses asso- 
ciées B la cellulose sont: 

- Concehtration en C1O2Na : 0,796 
- Température : 700 
- Temps : 2 heures 
- pH : 4,5 
- Lavage au bisulfite de sodium. 

Ce sont celles que nous avms adopté dans la suite de l'étude 
et désigné par D O,?, 

c) La présence de ~ette,~~lignine résiduellett dans 
ltholocellulose n'a pas d'effet inhibiteur sur l'extraction 
des hémicelluloses puisqutelle est presque quantitativement 
solubilisée avec ces constituants par les solutions alcalines 
'concentrées froides, 

EXTRACTION PAR LA SOUDE 

La soude extrait de la filasse dégraissée lavée (fi- 
lasse D.L.) des polysaccharides et de la lignine. Les consti-i 
tuants polysaccharidiques: hémicelluloses et substances pecti- 
ques sont prédominants dans l'extrait alcalin (90%). Le cons- 
tituant pectique étant présent en quantité mineure par rappo~t 

- m ! 
' aux hémicelluloses dans les filasses de lin (moins de 5%) et 
ne pouvant êtr-e doeé avec rigueur en présence de ces dernières, 
nous ne le distinguerons pas et dans la suite de ltexposé 
nous désignerons par hémicelluloses l'extrait de ces consti- 
tuants contaminé par une tres faible proportion de substances 
pectiques, 

Cette partie de notre étude se divisera ainsi: 

1 : Recherche des conditions d 'extraction exhaustive des 
 hém mi celluloses alcalinestt, 



2: Analyse chromatographique des H.C. i s o l é e s  des  e x t r a i t s  

a l c a l i n s  e t  p u r i f i é e s .  

1 )  - Recherche des  condi t ions  d ' e x t r a c t i o n  exhaust i -  
ve des  H.C. t l a l c a l i n e s H .  

L'étude a é t é  e f f e c t u é e  conjointement s u r  l a  f i l a s s e  
D.L. e t  s u r  1 thoï.ocellulose correspondante ( D  O,?). L  ' ex t rac-  
t i o n  avec l a  soude b o u i l l a n t e  comme 1 ' a  f a i t  COUCHMAN ( 4 )  pou- 
van t  e n t r a î n e r  une dégradat ion  des hémiccl lu loses ,  nous avons 
opéré à l a  température o r d i n a i r e  e t  à l ' a b r i  de l ' a i r ,  

L  ' in f luence  de l a  v a r i a t i o n  des paramètres:  concentra- 
t i o n  de l a  s o l u t i o n  sodique e t  durée du t r a i t e m e n t  s u r  l e  taux  
g l o b a l  des  c o n s t i t u a n t s  e x t r a i t s  e t  s u r  l a  composition de ces  
e x t r a i t s  a  é t é  examinée. 

Mode opéra to i re  
---1-1 ------O- 

Des p r i s e s  d ' e s s a i  d 'envi ron  2g. de f i b 2 e  d'humidité 
connue s o n t  t r a i t é e s  en atmosphère d ' azo te  p a r  des  s o l u t i o n s  
f r o i d e s  (200 c c )  de concen t ra t ions  v a r i a b l e s  (de 1  à 30% p/p) 
e t  pendant des  temps v a r i a b l e s  ( 5  minutes à 48 heures ) .  Lorsque 
l e  t r a i t e m e n t  e s t  terminé,  on d i l u e  l e  mi l i eu  r d a c t i o n n e l  avec 
un é g a l  volume d 'eau e t  f i l t r e  avec succion s u r  un c r e u s e t  en 
v e r r e  f r i t t é  (Pyrex no 172.112) de manière à e x t r a i r e  rapide-  
ment l e  l i q u i d e  sans amener l a  f i b r e  au con tac t  de l ' a i r .  On 
l a v e  3 f o i s  avec 200cc d ' eau  f r o i d e  e t  a j o u t e  c e s  eaux de lava-  
ge gu f i l t r a t  sodique. Le lavage du r é s i d u  f i b r e u x  ô s t  poursui-  
v i  avec 1  l i t r e  d 'eau f r o i d e ,  p u i s  IOOcc de CHjCOOH 9,5 N e t  
f ina lement  avec un l i t r e  d ' eau  b o u i l l a n t e .  

La p e r t e  de poids ( e x t r a i t  t o t a l )  e s t  déterminée p a r  
séchage à 10SO jusque poids cons tan t .  Les t e n e u r s  en l i g n i n e ,  
pentosanes e t  anhydrides uroniques des e x t r a i t s  s o n t  dédu i t e s  
de l ' a n a l y s e  des  ma t i è res  de dépar t :  f i l a s s e  D.L. ou holocel-  

l u l o s e ,  e t  des r é s i d u s  f i b r e u x  d ' e x t r a c t i o n ,  ce qu i  a  permis 



d 'éva lue r  p a r  d i f f é r e n c e  l e s  t eneurs  en H.C.(extrait  t o t a l  
moins l i g n i n e )  e t  en hexosanes (H.c. moins somme pentosanes 
e t  anhydrides uroniques) .  Enfin dans l t 6 v a l u a t i o n  des rende- 
ments en H.C. i s s u e s  de l ~ h o l o c e l l u l o s e ,  nous avons t enu  compte 
de l a  p e r t e  en polysacchar ides  causée p a r  l a  d é l i g n i f i c a t i o n ,  

R é s u l t a t s  ...------.-- 
F i l a s s e  dégra i s sée  l avée  

a )  Q u e l l e  que s o i t  l a   duré^ de l ' a c t i o n  de l a  soude, l e  
po ids  de l ' e x t r a i t  t o t a l  c roP t  d 'abord t r è s  rapidement avec 
l a  concen t ra t ion  de l a  s o l u t i o n  sodique,  il augmente r e l a t i v e -  
ment peu dans l ' i n t e r v a l l e  10 - 17,5%, pu i s  diminue pour l e s  
con2ent ra t ions  p l u s  élevées (Tableau 1  1 , P i g ,  1 2 ) .  

b )  Q u e l l e  que s o i t  l a  concen t ra t ion  de l a  s o l u t i o n  sodique, 
on e x t r a i t  de l a  f i b r e  pendant l a  prerni&yt $cure du t r a i t ement  
envi ron  80% des c o n s t i t u a n t s  s o l u b l e s ,  p u i s  l a  s o l u b i l i s a t i o n  
progresse  t r è s  lentement (Tableau 11, Fig .  13).  

c )  Le poids de l ' e x t r a i t  t o t a l  v a r i e  peu au-delà de 6 h. 

de c o n t a c t  avec l a  soude. Nous avons déterminé l e s  t aux  de li- 
gnine ,  pentosanes e t  anhydrides uroniques e x t r a i t s  pendant c e t t e  
pér iode  avec des s o l u t i o n s  sodiques  de mêmes concen t ra t ions  que 
c e l l e s  u t i l i s é e s  précédemment (Tableau 1 2 ,  F i g o  14) ,  ce q u i  a 
donné l i e u  aux remarques su ivantes :  

- l e  t aux  de l i g n i n e  c r o f t  a s sez  régul iè rement  avec 
l a  concen t ra t ion  de l a  soude. ?our l a  concent ra t ion  maximale 
30$, il représeh te  60% de l a  l i g n i n e  t o t a l e ,  

- l e  t aux  d 'hémicel lulo$es v a r i e  comme c e l u i  de l ' e x -  
t r a i t  t o t a l ,  l a  s o l u b i l i t é  e s t  maximale pour l a  concent ra t ion  
17,5%. 

- l e s  t aux  de pentosanes e t  d 'anhydrides uroniques 
c r o i s s e n t  d 'abord t r è s  rapidement e t  deviennent c o n s t a n t s  à 
p a r t i r  des concent ra t ions  8 à 10%; i l s  r e p r é s e n t e n t  a l o r s  



R é s u l t a t s  r appor tés  à IOOg, de f i l a s s e  DL séchée à 105O 

NaOH $ 

TABLEAU No 11 

70 e t  50% des t eneurs  i n i t i a l e s .  

- en t enan t  compte des e r r e u r s  i n h é r e n t e s  aux métho- 
des  de dosage, il r e s s o r t  du tab leau  1 3  que l a  composition des 
hémice l lu loses  e x t r a i t a  s ' avè re  cons tante  s i  l a  concen t ra t ion  
de l a  soude e s t  au moins égale  à 4%. E l l e  e s t  approximativement: 

pentosanes: . .o .  * . . * . . * . . . * * * *  7 
anhydrides uroniques:  ,, . , . . , . 5 

hexasanes: Lbbb ;. . . . . . . . . . . . . .88$ 
Les hexosanes r e p r é s e n t e n t  donc l e  c o n s t i t u a n t  prépondérant 

de c e s  subs tances ,  

- 

P/P 

1 

4 
8 

10 

12 

E x t r a i t  t o t z l  obtenu a p r é s  
S r n i n ,  

393 
4,9 

1293 

1396 

74,3 

30Min 

3 9 8  

690 
13,7  

1497 

7590 
7 5  
20 

2 5  

30 

4 

1795 

15 ,4  

15 ,5  
12,6  

1390 

12,O 

21,O 

' 1491 
O - 

11,8 

11 ,4  
20,I 

1 h .  2 h ,  

1798 

17,8  
1496 

1499 

16,2 

16,1 

12,g  

1394 

4  h.  

21,3 - 
- 

- 
- 

a )  F i l a s s e  D .Ab 

16,8 

16 ,7  

13,8 

1399 

1993 
1 8 , l  

1799 
1594 

12,8  

2374 

593 

896 

1996 

1 8 , 9  - 
16,1 

- - 
b )  ho loce l lu lose  

6  h ,  

495 

790 
1 5 , l  
16 ,6  

1697 

399 

6 ,5  
14 ,3  

15,3 
1597 

72,1 

21 ,7  

20 h ,  

597 

899  

494 
m- 

14 ,9  - 
16 

693 
10,3 

12 ,4  

21,9 

0 

1994 
- 

1597 

17 ,6  

1766 

12,7  

22,7 

16 ,7  
18 ,O 

18,1 



TABLEAU N O  12 

L ' e x t r a i t  NaOH 1% s e r a i t  p l u s  r i c h e  en c o n s t i t u a n t  
pec t ique  que ceux obtenus avec l e s  concen t ra t ions  supér i eu res  
comme llindiq-rhent l e s  c h i f f r e s  d 'anhydrides uroniques.  

d )  l a  dé terminat ion  des t aux  de l i g n i n e  e t  des c o n s t i t u a n t s  
hémicel lu los iques  e x t r a i t s  pa r  l a  soude 17,5$ en fonc t ion  de 
l a  durée de con tac t  avec l a  s o l u t i o n  (Tableau 14, Fig.15) donne 
des courbes d ' a l l u r e  iden t ique ;  ap rès  1 heure de t r a i t e m e n t  
l e s  v i t e s s e s  d ' e x t r a c t i o n  deviennent extrèmement l e n t e  s e  Dans 
l e  cas  ou ce lu i -c i  e s t  prolongé 6 heures ,  l e  r é s i d u  c e l l u l o s i -  
que r e t i e n t  encore environ: 

pentosanas 097 s o i t  35 
an .uroniques 1 ,O 56 
l i g n i n e  2,6$ de f i l a s s e  DL 63 $ des teneurs  f a i t .  

L  ' analyse chromatographique a ,  enoutre  , r é v é l é  l a  p r b &  d Ihexo- 
sanes  dans ce r é s i d u .  Il (tsit i n t é r e s s a n t  de prolonger  l f e x t r a c -  



Xésultats exprimés en $ dtH.C. extraites 

TABLEAU N O  1 3 

NaBH $ Pilasse D.L. 

TABLEAU N O  1 4 

Holocellulose 

' Durée Lignine extf HC ext .l Pentos. ext. bn. Uron. ext. 1 Hex~s.ext 
- - de t 
trait 4 ~ i l  .B%i .Pt .init pFil .DL( $Fil .DL 1st .bit {$Fil .DL 1 $t .init .l $3'11 .DL 

tion. Le Tab. 14 et la Fig. 15 montrent qu'après 1 semaine de 
traitement,on extrait encore de la lignine,des pentosanes et des 
an. uron.,mais relativement très peu dlhexosanes. Finalement,il 
reste associé à la cellulose approximativement: 
Pentosanes: . . . . . . . . . . . . . . . 0,3 _soit 15 
Anhydrides uroniques: . . . . . 0,5 28 . 
Lignine: ... ... .. . ......... lt4$ de fil.DL 34% des tenoinitiales 

A coté des pentosanes, la chromatographie révèle en- 
% csn~e n p & p ~ n n ~  dVhavfieomnn A n - -  -,<-.da-- 

Hexos . 
80 
86 
87 
87 . 
87 
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85 
86 
83 
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1 1  - 
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10 

9 
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2 ho 
6 hm 
4 3.  
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1715 
20 

25 
30 

Ap .Uron. 

IO 
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10 

9 
8 
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9 
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10 

12 - 
6 
6 
6 
6 
6 
5 
5 

12,6 
1392 
1597 
16,3 

195 
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2,2 

10 

5 
3 
4 
5 
5 
6 
6 
7 

i 

77 
... 
83 
85 
85 
8 5  
85 
8 5 
86 

16,8 1 seml 2,7 

44 
44 
44 
61 
72 

37 
37 
37 
53 

193 
193 
113 
I f 5  

1497 
15,3 
17,8 
1899 

65 85 1998 1 197 193 

65 
65 
65 
75 

098 
098 
098 
1 , 1  



TABLEAU N O  12bis 

TABLEAU No 1 4bis , 

Hexos .ext 

$ f i l a m e  
DL 

i 

096 
1590 

1592 

16,7 
16,8 . 

An. w o n .  e ~ t .  
I 

Durée Lignine ext  . HC ext  . 
1 

de $f i las -  
t r a i t ,  s e  DL 

%filas- 
se DL 

09 5 
192 

192 

192 

193 

Pentose .. Ext 

O - 

ih, 
2h 
6h 

4Je 

$tenewb 
l n i t i a l t  
f i L  *DL 

28 

67 
67 
67 
72 

$ f i l a s -  
se DL 

093 
197 
197' 
197 

198 

$teneur 
i n i t i a l e  
f & l  *DL 

15 
85 
8 5 
85 
90 

291 

3 98 
3 98 
3 98 
3 985 

51 
93 
93 
93 
94 

194 
1799 
18,1 
19,6 
1998 





. Filasse D. 

h e x o s a n e s  





Holocellulose 

L 'ex t rac t ion  comparée de l a  f i l a s s e  D.L. e t  de l 'ho-  
l oce l lu lo se  correspondante a  montré que: 

-1 ' a l l u r e  générale des courbes d  ' ex t rac t ion  de l a  
f i l a s s e  D.L. en reg i s t r ée s  en fonc t ion  de l a  concentrat ion en 
soude n ' e s t  pas modifiée par  l a  d é l i g n i f i c a t i o n  (Tableau 11, 
Fig. 12  e t  13; Tableau 12  b i s ,  F ig .  14 b i s ) .  

- au-delà dtune période 6gale à environ 6 heures,  
l e s  taux de cons t i tuan ts  hémicellulosiques s o l u b i l i s é s  par  l a  
soude 17,546 ne varment plus (Tableau 14 b i s ,  Fig. 15 b i s )  e t  
son t  sensiblement égaux à ceux qu'on a pu e x t r a i r e  de l a  f i l a s -  
se  D.L. pendant 1 semaine. La composition des rédidus f ib reux  
ne d i f f è r e  que par  l a  teneur en l i g n i n e  p lus  f a i b l e  dans l e  
cas de l l ho loce l lu lo se :  

holocel lu lose  (6h.) F i l a s  se  D .L . ( 1  semaine ) 

093 1 ,4  $ , B e  , f i l a s s e  D,L, 
s o i t  5  35 $ de l a  teneur i n i t i a l e  GEX 

l a  f i l a s s e  D.L. 
L t e x t r a c t i o n  de l a  l i g n i n e  réac t ive  avec l e  C1O2Na 

ne permet donc pas d ' e x t r a i r e  p lus  d~hémice l lu lo ses ,  mais de 
l e s  e x t r a i r e  p lus  rapidement. 

Conclusions 
111------11 

a )  En première approximation, l a  composition des 
hémicelluloses e x t r a i t e s  de l a  f i b r e  de l i n  s t a v è r e  constante 
s i  l a  concentrat ion de l a  so lu t ion  sodique e s t  supérieure à 
446; l a  conceptrat ion 17,5$ correspond au maximum de s o l u b i l i t é .  
Les hexosanes représentent  l e  cons t i t uan t  majeur de ces subs- 
tances  (env. 858) 

b )  La d é l i g n i f i c a t i o n  préalable  de l a  f i l a s s e  accé- 
l è r e  l ' e x t r a c t i o n  des hémicelluloses,  mais ne permet pas d 'en  
e x t r a i r e  davantage, 



c )  Le t ra i tement  de l l h o l o c e l l u l o s e  par l a  soude 
17,5$ à l a  tempgrature ordinai re  e t  à l ' a b r i  de l ' a i r  pendant , 
6 heures appara i t  suffisamment exhaust i f  pour cons t i t ue r  une 
méthode d 'estohmation des hémicelluloses malca l ines l t  dans l e s  
f i l a s s e s  de l i n .  Dans ces condi t ions ,  l e  rés idu  cel lu los ique 
(os -cel lulose ) r e t i e n t  encore de t r è s  f a ib l a j  proporVt;ions de 
l i g n i n e ,  anhydrides uroniques , pentosanes e t  hexosaihes . 

d )  L ' d - ~ e l i ~ l ~ ~ e  préparée en pa r t an t  de notre holo- 
ce l lu lo se  dans l e s  condit ions de l a  norme AFNOR 11, 12001 r e t i e n t  
une proportion de l i gn ine  notablement p lus  élevée: 1  contre  0,3 
( c h i f f r e s  rappor tés  à IOOg de f i l a s s e  DeLe) ,  Pour ce qu i  con* 
cerne 1 ' ex t rac t ion  de ce cons t i tuan t  , not re  technique apparâ i t  
donc plus exhaustive , 

2 )  - Analyse chromatographique. des hémicelluloses 
i s o l é e s ,  

Nous avons analysé par  chromatographie l e s  hémicel- 
l u l o s e s  de l a  f i l a s s e  D o L o  e t  de son holocel lu lose  D 0 ,7 ,  Ces 
substances ont  é t é  i s o l é e s  en pa r t an t  des e x t r a i t s  a l c a l i n s  
obtenus dans l e s  condit ions exhaust ives d é c r i t e s  (conc, 17,5$, 
durées de t rai tement:  f i l a s s e  QL. 1  semaine, holocel lu lose  6 
heure s ) , 

- Isolement des hémicelluloses 
---œ-----------e--------œ--- 

La so lu t ion  a l ca l ine  d~hémice l lu lo ses  e s t  versée  
lentement dans 2 volumes d t a l coo l  à 95O en a g i t a n t  constamment 
On r e f r o i d i t  ceEte so lu t ion  alcoolique (env,lOO) e t  l a  neutra-  
l i s e  par  de l ' a c i d e  acét ique c r i s t a l l i s a b l e  en a g i t a n t  vigou- 
reusement jusqufà  r éac t ion  faiblement acide.  On abandonne à l a  
décantat ion pendant une n u i t  puis  sépare l ~ h é m i c e l l u l o s e  préci-  
p i t ée ,pa r  cen t r i fuga t ion ,  E l l e  peut ê t r e  contaminée par  de l a  
l i g n i n e  qu'on sépare en f a i s a n t  une deuxiéme p r é c i p i t a t i o n ,  A 
c e t  e f f e t ,  on disperse  l lhémice l lu lose  dans l ' e a u  de manière 



h r é a l i s e r  une concentrat ion de 3 à 4% e t  a jou te  de l a  soude 
d i luée  jusqulà d i sso lu t ion  complète, On p r é c i p i t e  à nouveau 
par  l ' a l c o o l  e t  l ' a c i d e  acét ique comme d é c r i t  ci-dessus, L'hé- 
micel lulose p réc ip i tée  e s t  cen t r i fugée , .  lavée à 1 'alcool  puis  
à l ' é t h e r  e t  séchée sous vide en présence de P205. Son aspect  
e s t  d i f f é r e n t  seloh q u ' e l l e  provient  de l a  f i l a s s e  D,L. ou de 
l ~ h o l o c e l l u l o s e .  La première e s t  g r i s a t r e  e t  granuleuse même 
après  broyage, l a  seconde s e  résout  en poudre blanche, 

On ne peut employer n'importe quel acide s i  l ' o n  
veut  r é a l i s e r  une hydrolyse aus s i  quan t i t a t ive  que poss ib le ,  
Les ac ides  acét ique e t  formique scindent  incomplètement l e à  
polyosides;  do Plus ,  1 'acide formique donne des e s t e r s  qui 
réagissent;  avec l e  r é a c t i f  à 1 'oxalate d ' a n i l i n e ,  MONTREUB 

a  s igna l é  qu'à l ' excep t ion  du f ruc tose  qui  n ' e s t  récupéré que 
dans l a  proportion de 40$, tous l e s  sucres r é s i s t e n t  pa r f a i t e -  
ment à l ' a c t i o n  de S04H2 N pendant 8h. à 100°. HCI pa r  contre 
e s t  p lu s  agress i f  en p a r t i c u l i e r  v i s  à v i s  des cé toses  e t  des 
pentoses (39). Nous avons u t i l i s é  S04H2 N/IO h I0O0 B Wison de 

- 10G cc pa r  g. dthémicellulose e t  s u i v i  l ' évo lu t ion  du pouvoir 
~6ducte2lr (Fi@;. 16) ;  ce qui a montré que: - l e  Pouvoir Réducteur (exprimé en glucose % dtH,C.) tend 
à devenir  constant au bout de 12 à 1 4  heures environ. 

- l 'hydrolyse de l 'hémicel lu lose  issue  do l ' ho loce l lu lose  
e s t  p lus  l e n t e  que c e l l e  de l a  f i l a s s e  dégraissée Lavée: en 
f i n  de rgac t ion  l e  P,R. e s t  plus bas e t  l e  r é s idu  d'hémicel- 
l u lo se  non at taquée   lus abondant. 

Pouvoir Réducteur 
Résidu $ d l H . C I  

soumise à 1 'hydrolyse 

F i l a s se  D.L. Holocellulose 

98 60 

3. 1 6  





- l'hydrolyse procède par étapes ce qui nous a incité à 
extraire lcs sucres libérés à des moments correspondants aux 
paliers dos courbes. A cette fin, llhydrolysat est centrifugé 
et après lavage le résidu d~hémiccllulose non attaquée est 

remis en contact avec de l'acide frais. Le renouvellement de 
l'acide effectué 5 fois a donné lcs fractions A, B, C ,  D, E 
correspondant à des durées dthydrolyse égales à 30 min., ih1/2, 
3h1/2, 7hl/2, 14h. Le résidu final cst traité par de l'acide 
sulfurique 72% à la température ambiante jusqutà dissolution 
complète (fraction F). 

La chromatographis des hydrolysnts désionisés a révé- 
. lé les séquences de sucres suivantes: 

a) sucres neutres 
Filasse D.L. (Fig. 17 et 18) 

A: polyosides - galactmse - mannose - arabinose - xylose, 
E: polyosides - glucose - mannose - xylose, 
Go polyosides - glucose - mannose - xylose. 
D: glucose - mannose. 
E: glucose - mannose 
F: glucose - mannose. 

Holocellulose (Fig. 17bis et 18) 
A: Polyoside@ - galactosh mannose - arabinose - xylose - 

trace d 'un méthylpentose au niveau du fucose . 
B: Polyosides - galaatose - glucose - mannose - xylose 
C: Polyosides - gluvose - mannose - xylosc, 
D: $lolyosides - glucose - mannose - xylose 
E: Polyosides - glucose - mannose - xylose 
F: glucosc - mannose 

Il ressort de l'examen des chromatograrnmes les points 

suivants: 





- Le mannosc e s t  p r é s e n t  dans t o u t e s  l e s  f r a c t i o n s  
de 1 'hydrolysa t  . 

- L'arabinose  e t  l e  ga lac tose  s o n t  l i b é r é s  totalement  
au bout  dlune heure environ ( f r a c t i o n  A )  

- Le glucose n l a p p a r a i t  qu 'après  un c e r t a i n  temps de 
chaugfage dans l a  f r a c t i o n  B e t  s a  tache  dev ien t  p l u s  i n t e n s e  
dans l e s  f r a c t i o n s  su ivante  S .  

- La tache du xylose apparue dès l e  début de l t h y d r o -  
l y s e  s 'a t ténue  progressivement pa r  r a p p o r t  au mannose. Dans l e  
cas  de l a  f i l a s s e  D.L., dont l ' h y d r o l y s e  e s t  p l u s  r a p i d e ,  e l l e  
ne f i g u r e  p l u s  dans l a  f r a c t i o n  D o  

- L'hydrolyse f i n a l e  avec l ' a c i d e  s u l f u r i q u e  72% ne 
l i b è r e  p lus  que du mannose e t  du glucose.  

L ' ex i s t ence  du mannose dans l a  s o l u t i o n  à chromatogra 
p h i e r  p o u r r a i t  & t r e  a t t r i b u é e  à l l é p i m é r i s a t i o n  du glucose l o r s  
des opéra t ions  préparatoires à l a  chromatographie. E l l e  ne pa- 
r a i t  pas  c o n t e s t a b l e .  En e f f e t ,  l a  n e u t r a l i s a t i o n  de l f h y d r o -  
l y s a t  n l a  pas é t é  e f f e c t u e e  p a r  l a  ba ry te  mais p a r  passage s u r  
colonne échangeuse d l a n i o n s  forme formia te  e t  nous avons v é r i -  
f i é  qu'une s o l u t i o n  de glucose percolée  s u r  une t e l l e  colonne 
ne r é v è l e  pas de mannose à l a  chromatographie. 

b )  s u c r e s  a c i d e s  

D'après  1 'analyse ,  l e s  hémicel lu loses  cont iennent ,  ~n 
t aux  d 'anhydrides uroniques r e l a t ivement  bas: 6%;  il n ' a  ccpen- 
dant  pas  é t é  p o s s i b l e  de met t re  en évidence des suc res  a c i d e s  
dans l e u r s  h y d r o l y s a t s  . On s a i t  que l e s  a c i d e s  aldobiuroniques 
e t  polyuroniques s o n t  t r è s  d i f f i c i l e s  à hydrolyser  car  l a  pré- 
sence du groupe -COOH renforce  considérablement l a  l i a i s o n  

os id ique .  S i  on l e s  t r a i t e  dans des cond i t ions  d r a s t i q u e s ,  on 
l e s  dégrade- ',en d é r i v é s  du f u r f u r a l  e t  l ' h y d r o l y s e  se  f a i t  avec 
un t r è s  mauvais rendement. Celui-ci  e s t  amélioré  s i  on opère 
par  méthanolyse (-40). Ce procédé a  é t é  sans  succès mais l ' é c h e c  



pouvai t  ê t r e  a t t r i b u é  à une technique défec tueuee ,  Pour é l imi-  
n e r  c e t t e  i n c e r t i t u d e ,  nous avons cherche à i d e n t i f i e r  l e s  su  

c r e s  a c i d e s  des hémicel lu loses  e x t r a i t e s  de t i g e s  de l i n  dont  
l a  t e n e u r  en anhydrides uroniques e s t  notablement p lus  élcvéeo 

30 à 50%. Le chrosnatogrammc (Fig.19)  a  r é v é l é  l a  présence (41) 
- de 1 'ac ide  4-méthylglucuronique 
- d 'un  ac ide  aldobiuronique i d e n t i f i é  p a r  GEERDES ( 4 2 ) :  

l e  2-(4-méthyl-D glucuronosyl  )-ll;xylose . 
- de l ' a c i d e  ga lac turonique  ou glucuronique dont l e s  R% 

s o n t  t r è s  v o i s i n s .  
- d 'un  ac ide  aldobiuronique s c  dédoublant en xylose e t  

en a c i d e  ga lac turoniquc  ou glucuronique , 
- d f a u t r c s  a c i d e s  alBobiuroniques que nous n'avons pas 

i d e n t i f i é s  . 
- Conclusions ----------- 

L'hydrolyse complète des hémicel lu loses  i s o l é e s  de 

l a  f i l a s s e  dégra issée  l avée  e t  de son ho loce l lu lose  e f f e c t u é e  
en 2 s t ades :  S O ~ H ~ N / I O ,  15 houres à 1000 e t  S04H2 72% à 200 

montre que l e  glucose e t  l e  mannosc s o n t  prédominants pendant 
t o u t e  l a  durée de l ' h y d r o l y s e  t a n d i s  que l l a r a b i n o s e ,  l e  ga lac-  

t o s e  e t  l e  xylose p r é s e n t s  en q u a n t i t é  notablement p lus  f a i b l e  
s o n t  l i b é r é s  to ta lement  au,  début de l a  r é a c t i o n .  

Il n ' a  pas S té  poss ib le  de r é v é l e r  l a  présence de 

s u c r e s  a c i d e s  dans l e s  hydro lysa t s ,  même après  mét~ianolyse,  





APPENDICE 

Nous avons vérifié que les conclusions tirées de 

l'étude de cette filasse particulière sont valables dans le cas 
où les filasses sont rouies à l'eau: 

- si le lavage d~ la filasse dégraissée est effectué 

dans les conditions décrites pour la filasse rouie à terrc, la 
courbe du pouvoir réducteur des extraits aqueux hydrolysés de- 
vient linéaire vers la Sème extraction, 

-les holocelluloses au C1O2Na acide retiennent une 

lignine résiduelle passive envcrs cet agent d'oxydation. 

- les hémicelluloses alcalines sont extraites exhaus- 
tivement de l~holoccllulose D 0 , 7  par la soude 17,5$ pendant 
6 heurcs à la température ordinaire. 

- la composition qualitative des hémicelluloses hydro 
solubles diffère peu de celle des %émicelluloses alcalinesff . 
Elles contiennent outre les constituants de cês dernières (ga- 
lacthse, glucose, mannose, arabinose, xylose ) du rhamnose cn 
quantité assez aaible et des traces de fucose et de ribose, 

Les hexosanes formen$ le constituant majeur des hémi- 
celluloses incrustantes. 



CHAPITRE III 

ANALYSE COWAREE DE FILASSES DIFFERENCIEES 

PAR LEUR APTITUDE AU FILAGE 



Il n'existe pas de test permettant de déterminer avec 

précision la filabilité daune filasse de lin, Le filateur la 
prévoit en se basant sur un ensemble de caractères physiques 
qu'il apprécie à la main: toucher, ténacité, flexibilité, etc,.; 
il existe donc toujours une certaine marge dans l'évaluation du 
numéro qu'une filasse permettra de filer et l'une de nos diffi- 
cultés fut de nous procurer des matières aussi bien définies que 
possible. 

L'analyse a porté eur 10 filasses rouies à l'eau cor- 
respondant sensiblement à toute la gamme d'utilisation de la 
filature au mouillé, c'est à dire sur des filasses suscep,tibles 
de produire des fils d'une finesse maxima égale à environ: 

200 (fil. 1 ) ,  150 (fil. 2), 80/100 (fil. 3 ct 4)? 60/80 (fil* 5)  
50 (fil. 6), 40(f il. 7 ) ,  30/40 (fil. 8 ) , 30/40, faible ténacité 
(fil. 9 ) ,  25, très faible ténacité (fil. 10). 

La comparaison a été faitc en appliquant les techniques 
d'extraction et de dosage exposées antérieurement. Les filasses 
sont soumises à la séquence des solvants: éther, eau, C102Na- 
NaOH; après chacun de ces traitements, les pertes de poias et  le^ 
taux résiduels des constituants: lignine totale et réactive au 
C102Na, cendres solubles et insolubles, calcium et magnésium, 
anhydrides uroniques, substances pectiques (correspondant à l'in- 
dice de pectate dc calcium) et pentosanes sont déterminés et 
rapportés à 100 de matière de départ anhydre. 



La comparaison a  montré que: 

I o )  Lk t aux  de ma t i è res  g r a s s e s  ~ 0 1 ~ b i Z i ~ é ' e s :  p a r  
l ' é t h e r  augmente s i  l ' a p t i t u d e  au f i l a g e  d é c r o î t .  Les c h i f f r e s  
r e l e v é s  dans l e  t ab leau  15  correspondent  à l a  moyenne de 12 
dé terminat ions ;  on remarque, en o u t r e ,  que l e s  é c a r t s  p a r  rappor- 
à l a  moyenne augmentent de &a f i l a s s e  1 à l a  f i l a s s e  10. 

2 O )  Exception f a i t e  des  pentosanes e t  des cendres 
s o l u b l e s ,  l e s  teneurs de tous  l e s  cons ' t i tuants  dosés dans l e  
r é s i d u  f i b r e u x  de l l e x t r a c t i o n - é t h e r  son t  ca rac té r i s t iquement  
l e s  p l u s  basses  pour l a  f i l a s s e  de p l u s  haute f i l a b i l i t é ( f i 1 .  1 )  
Pour l e s  f i l a s s e s  s u i v a n t e s ,  c e s  t eneurs  tendcnt  à c r o î t r e  en 
sens inver se  de l a  f i l a b i l f i t é ,  mais l a  progressioG n l e s t  pas  

r é g u l i è r e  pour l e s  4 d e r n i e r s  termes de l a  s é r i e  (Tableau 16, 
f i g u r e  20) .  Il semble que l c  classemcnt des f i l a s s e s  7, 8 ,  9  
e t  10 ne s o i t  p lus  déterminé p a r  des  teneurs  c r o i s s a n t e s  de 

l 'easemble des  c o n s t i t u a n t s :  l i g n i n e ,  cendres i n s o l u b l e s ,  calc3him 
e t  anhydrides uroniques mais p a r  un taux  é levé  de l ' u n  d1eux  
pa r  r a p p o r t  au t aux  moyen: c ' e s t  l c  cas  du calcium dans l e s  f i -  

l a s s e s  7 e t  8 (0 ,55 contre  0,44), de l a  l i g n i n e  dans l a  f i l a s s e  
9  (4 ,9  cont re  4 , 4 ) ,  de l a  l i g n i n e  ( 5 , ~  contre  4 , 4 )  e t  des cendre, 
i n s o l u b l e s  (1 ,39  cont re  Q,9) dans l a  f i l a s s e  10. Cet te  de rn iè re  
se  d i s t ingue  en ou t re  pa r  une d!omposition minérale  s i n g u l i è r e :  

l e  r appor t  ~ a ~ / c e n d r e s  i n s o l u b l e s  e s t  anornalement bas ( 0 ~ 2 8  
contre  0 , 5 5 ) .  

3 O )  La progrcssioD avec l a  f i l a b i l i t é  des t eneurs  en 
l i g n i n e ,  cendres  i n s o l u b l e s ,  calcium e t  anhydrides uroniques 
observée dans l e  c a s  des  f i l a s s e s  dégra i s sées  s u h s i s t e  ap rès  
l e  lavage à l leaqi  sauf pour l a  f i l a s s e  10 de t r è s  f a i b l e  téna-  
c i t é  (Tableau 17) .  Le comportement dc c e t t e  f i l a s s e  e s t  s ingue  
l i è r  . Son degré de l i g n i f i c a t i o n ,  s a  teneur  en cendres  insolu-  
b l e s  e t  l e  r a p p o r t  CaO/cendres i n s o l u b l e s  déterminés ap rès  



Y reproductibilitd des résultats en valeur 
absolue 

Filasse 1 
(no de fil 200) 

TABLEAU NO 15 

l'extraction éther sont les plus élevés de la série, mais l'eau 

solubilise ces constituants dans des proportions telles qu'après 
lavage sa composition se rapproche de celle d'une filasse de 
f ilabilité moyenne, 

2 

( 150) 

409 Le taux de substances hydrosolubles varie indépen- 
dament de l'ordre dc classement du filateur (tableau 18); 
ltcxtractible-eau de la filasse 1 est cependant le plus bas et 
celui de la filasss 10 se distingue des autres par l'absence 
d 'hexosanes et par une proportion élevéc d 'anhydrides uroniques . 

50) Le rapport C~O/ anhydrides uroniques est scnsi- 
blement constant chez les filasses dégraissées: 0,18. 11 est 
peu modifié par le lavage à l'eau: 0,16, 

3 

E ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ' ~  1,66 

6 0 )  Les taux d~hémicclluloses (14 à 18%) et de ligni- 
ne (2 à 4%) extraits par la soude, des filasses dégraissées- 
lavées varient indépendamment de la f ilabilité (Tableau 20) 
et les quantités résiduelles de lignine, anhydrides uroniques 

I 

... 

E,50 

4 5 

I éther 

7 

3,79 2997 

(80/100) 

2165 2,69 

6 

3943 

(80/100 60/80){ 

2,84 2,80 

(30/40) (25) 

9 
50) 

2769 

10 7 8 

(40) (30/40) 



#reproductibilité des résultats en valeur absolue 

TABLEAU N O  16 



Lignine 
# 

a 
--- /-s" --- 4-0e 

,œcc t -#-- -.. - . C a o  

/.-.-..\ 
,./.y- -*. 

# *  
C .  lncol.  

# . - . -- . - --- ../- 
.-a- ',\y A R ~ .  ~ ~ o n ,  

Fe--*-*- *\ 

Fig. 20  



e t  pentoaanes re tenues  par  l e s  #-cel luloses sont  a u s s i  sans . 

rapport  avec l a  f i l a b i l i t é  des f i l a s s e s  dont e l l e s  proviennent,  

Bi lasse  

Lignine 
t o t a l e  

Cendres insoluble  f 

Cendres 
solubles  

Ca0 

Mt30 

Anhydrides 
uronique s 

Pen tosanes1 ,8  

1 .pect .Ca 
en poly- 
uronide s 

cao/an. 
uron .+O , O 2  

Is 

7 

3,5 

0 ,70 '  

0,11 

Or45 

0,03 

390 

1,6 

0,15 

0,64 

1 

2,5 

,0,42 

Or09 

O f 2 2  

0,02 

195 

0,53 

0,15 

0,52 

8 

4,3 

0,66 

0,14 

0941 

0,03 

2 ,6  

1,9 

0,16 

0,62 

2 

3 , 4  

, 0 , 5 6  

0,16 

0934 

0,02 

1,9 

1 , 7  

O,18 

0,60 

9 3 

3,6 

10 

496 

0,51 

0,08 

0930 

0,04 

2 , O  

1,5 

0,15 

0,58 

6 

492 

4 5 

4 , O  

0,53 

0,13 

0927 

O104 

1,9 

174 . 

O ,89 

0 , 1 4  

0,50 

0,66 

0,Og 

0940 

0,03 

2,3 

2 , 2  

1 , 4 2  

0,17 

0,60 

4 , O  4 , 4  

0,61 

0,11 

0936 

0,03 

2 , 5  

1,6 

0,15 

0,59 

0,51 

0 , 1 0  

0934 

0,02 

199 

1,7 

O,18 

0,66 

0,60. 

0,06 

0,29 

0,02 

1 , 9  

1,2 

0,72 

0,15 

0,48 



TABLEAU N O  18 

P i l a s s e  

E x t r a c t i b l e  
eau t o t a l  

Lignine 

Cendres 
i n s o l u b l e s  

Cendrés 
s o l u b l e s  

Ca0 

An. Uron. , 

1 .pect  .Ca 
e n  polyuron ,, 

Pentosanes 

exosanes 

TABLEAU NO 19 

1  

0,9 

0 ,1  

O922  

0,03 

0,07 

0,1  

0,13 

0,2  

0 ,3  

F i l a s s e  

Lignine 

An.Uron. 

Pentosanes 

2 

2 , 2  

0 ,2  

0919 

Ot35 

0 , i O -  

0 ,4  

0,1 

1 ,O 

1 2 

3  

2,3 

0 ,3  

0131 

0,18 

0,13 

0,4 

0,2 

0,9 

1 

0 , s  

0 ,5  

0,5 

3  4 

0 ,4  

0 ,7  

0 ,4  

4 

2 , 5  

0 , 2  

0927 

0,lO 

0,11 

0 , 3  

0,41 

0 , 4  

1,2 

5 

3,o 

0 , :  

0 2  

0,08 

0,IO 

0 , l  

0,2 

2,3 

5 7  6 

6 

2 , 2  

O,? 

0924 

0,07 

0,09 

0 , s  

0,38 

0,2 

0 9 9  

0 ,2  

op5  

095 

0,9  

099 

O P 4  

8 

0,3  

l , 1  

0,3 

0 ,2  

O,? 

0,4 

7 

2 , 9  

0.7 

0130 

0,03 

0,09 

0 ,1  

0 ,1  

1 ,7  

015 1,1 

0 , 5  

0 , 4  

9 

8 

7 

f 

10 

o f 6  094 

f 
9 10 

095 

095 

095 

095 

399 

094 

09.3 

"f 

299 

1,2 

0186 

0930 

0,12 

0 ,8  

0,18 

091 

0  

0,2 1 0 , 3  

0942 

0926  

0,14 

0 ,2  

0,1 

1 , s  

0131 

0957 

0,13 

0 , l  

0 ,3  

27.3 



TABLEAU N O  20 

F i l a s s e  

E x t r a c t i b l e  

INTERPmTATION DES RESULTATS 

1 0 )  Les d i f f é r e n c e s  de comportement des  f i l a s s e s  dans 
l e  f i l a g e  "au mouil lé"  a p p a r a i s s e n t  l i é e s  aux v a r i a t i o n s  obscr- 

vées dans l e s  t e n e u r s  en: ma t i è res  g r a s s e s ,  l i g n i n e ,  cendres 
i n s o l u b l e s  ( G .  BERTRAND), calcium e  t anhydrides uroniqucs , e t  
ne sont  pas  imputables au c o n s t i t u a n t  prépondérant de l t i n c r u s -  
t a n t ;  l e s  h é r n i c c l l u l o ~ e s ~  

1  

Nous avons t rouvé que l c  taux  de ma t i è res  g rasses  
( e x t r a c t i b l e - é t h e r )  croPt  en sens  inverse  de l ' a p t i t u d e  au f i l a -  
ge ,  e t  s u r  ce p o i n t ,  nos r é s u l t a t s  con t red i sen t  ceux de ROEHRICH 

(43)  q u i  t rouve une l o i  i n v e r s e ,  Nous avons r e p r o d u i t  l e  mode 
opéra to i re  de l ' au teur  ( e x t r a c t i o n  au Soxhlet  p a r  l ' é t h e r  pen- 
dant  12 heures  p u i s  pa r  l c  benzène pendant l e  m&me temps) mais 
en desséchant  l e s  s o l v a n t s  au f u r  e t  à mesure de l e u r  passage 

? 

2  

18,O 

3 , o  

1 5  

1 2  

173  

1 2 , 5  

f l a 0 H t 0 f a l  
(a) 

L i g n i n e ( b ) 2 , 0  

Hémicellu- 
l o s e s  ( c )  

An.Uron.(d)  

Pcntosanes 
(4  

Huxosanes 
(f 

3 

19.9 

3 ,4 

1 6 , 5  

1 2  

1 9 3  

14,O 

l 7 , l  

, 
1,O 

1 , 3  

1 2 7  

4  

20 ,4  

3,3 

1 7 , l  

1 , 4  

198 

1 3 , g  

2 0 , 6 ' 1 8 , 9  1 9 , 4  

393 

1 6 , l  

2 , 5  

194 

2 ,  

1 9 , l  

3 ,9  

15 ,2  

2 , l  

194  

1 1 , 7  

2 , 9  

1 7 , 7  

5 

4 , 1  

1 4 , 8  

1 8 , 9  

4 , o  

14 ,9  

1 , 6  

112 

1 2 , l  

6 

1 7 , 9  

3 ,6  

1 4 , 3  

1 , 4  

097 

12,2 

1 , 5  

B , 9  

1!j13 

1 , 4  

1 9 3  

1  

7 8 9 10 



à t r a v e r s  l a  f i b r e  p a r  l ' a d j o n c t i o n  de CaC12 dans l e  b a l l o n  du 

Soxh le t .  D c  p l u s ,  pour é l iminer  l e  benzène r e t e n u  p a r  l a  f i b r e ,  
on t e m i n a i t  p s r  des  r inçagcs  3. l ' é t h e r ,  Les e s s a i s  e f f e c t u e s  
dans ces condi t ions  nous ont  confirmé que l e  t2ux de mat jhres  

g r a s s e s  c r o î t  en s e n s  inver se  de l l a p t i t u d e  au f i l a g e .  Les ma- 
t i è r e s  g r a s s e s  n t e x c r c c h t  donc pas d ' e f f e t  bénéfique s u r  l e  f i1Ip--  

ge au moui l lé  corne on l ' a d m e t t a i t  depuis  CROSS e t  BBEVAI? (44) 

Nous avons confilnmé :jar l l a n a l y s c  d ' a u t r e s  s é r i e s  de 

f i l a s s e s  les r e l ~ ~ t i o n s  qui  se  dégagent e n t r e  l e  degré de l i y n i -  
f i c a t i o n ,  l e  taux de cendrcs i n s o l u b l e s  c t  l a  f i l a b i l 5 t é  (45), 
Il r e s s o r t  nettement du t a b l e a u  21 que dans c L ~ q u e  s é r i e  uns 
f i l a s s e  quclconquc accuse un t aux  p lus  é levé  de l i g n i n e  ou de @en- 
d r e s  insoluble.-,  ou de c e s  deux c o n s t i t u a n t s  que l a  f i l a s s e  p lus , ,  
f i l a b l e  c l a s s i e  avant  e l l e ,  

Lc dcgié Se  l i g n i f i c a t i o n  é levé  des f i l a s 2 e ç  Ce f a i b l e  
t é n a c i t é  ( f i l ,  9 e t  10) e s t  probeblemcnt imputable à une réco1-L~ 

t a r d i v e  d e s  p a i l l e s  dont  e l l e s  s o n t  i s s u e s ,  En e f f e 4 ,  à cause ?c 

c e r t a i n e s  condi t ions  mdtéorologiqucs défavorables  e t  se lon  1 ; i i i '+ -  

portance que l c  l i n i c u l t e u r  a t t a c h e  à l a  f i n e s s e ,  à l a  r é s i s t a n e .  
mécanique de la f i l a s s e  ou au rendement cn g r a i n e s ,  l a  i é c o l t c  
du l i n  e s t  e f f e c t u é e  à d i v e r s  degr4s dc x a t u ~ i t é .  Les b o t a n i s t e s  

o n t  observé que l a  l i g n i f i c a t i o r  de l a  p l a n t e  proGressc pendant 
c e t t e  pÉriode de l a  v é g é t a t i o n  e t  nous avons p r é c i s é  dans q u e l l e  
propor t ion  l a  teneur  en l i g n i n e  de l a  f i l a s s e  augmente. En enaly-  
s a n t  une s é r i c  de f i l e s s e s  i s s u e s  de p a i l l e s  p ré levées  s u r  l c  1a2- 

me cham? à des d a t e s  comprises e n t r e  1-e 4 J u i l l e t  o t  l e  9 ~ o ~ t * ,  
nous avons cons ta t6  que l o  t aux  de l i g n i n e  ne var iaAt  pas onUrc 

l e  4 J u i l l e t  e t  l e  1 e r  Août: 4,4 à 4,6$, pu i s  s r o g r e s s a i t  s i  ?:cipi- 
dement que l o  9 Aoû-t; il atteignait dCjà 5,?$. Corré1 2tiaêrlezl-'; 

l e s  p r o p r i é t é s  t e x t i l e s  de l a  f i l a s s e  diminuaien-kd Tableau 2 2 ) .  

Yc Matières  provenane> d  'un p lan  d expérimentation ré%l.isé p;?r 

llA.T.P.U,L. en 1956. 



Chiffres rapportés à 100 de filasse anhydre 

TABLEAU N O  21 

P 

Provenance 

Nicolle 

Le Blan 

Boutry 

Le dosage de 1 'extractible-eau dans les filasses 
dégraissées n'est pas un test valable pour juger de lfaptiSud@- au 
filage comme l'a admis COUCHMAN ( 4 ) .  Nos résultats n%nt  pas 
confirmé que le taux de substances hydrosolubles progresse en 
sens inverse de la filabilité comme le signale cet auteur. 

Z O )  La teneur en hémicelluloses polyuronides des filas- 
ses est extrhement faible sinon nulle étant donné que le rapport 

Filabilité 
probable no 

Lignine 
totale 

1 97 
198 
2 90 

294 

196 
197 
195 
7 96 
193 

492 
491 
495 
5 , 2  

494 
495 
497 
3 98 
4 98 

Leurent 

Lignine 
soluble C102Na 

20 O 

1 O0 

150 
1 O 0  

1 O0 
90/70 

50 

35 
20 

60 

50 
3 5/40 

3 0 
20 

t 
Cendres 
insolubles 

1 9 1  

195 

7 9 2  

198 

195 

292  

495 

3 9 5  
491 

492 
0991 
O 9 97 
O ,  97 
1 940 

0,95 
Op91 
0999 
1 907 
I ,78 

t 
0964 

0 $9 
O ,89 

0,87 

i 



C h i f f r e s  r appor tés  à 100 de f i l a s s e  anhydre 

TABLEAU N o  22 

d a t e  de 
r é c o l t e  

4 J u i l l e t  56 

10 II 

~ a ~ / a n h y d r i d e s  uroniques  (0116)  e s t  t r è s  v o i s i n  du rappor t  
théorique de ces  c o n s t i t u a n t s  dans l c  p c c t a t a  de calcium (0 ,159)  
L1analyse chromatographique n ' a  d ' a i l l e u r s  pas permis de me t t r e  
cn évidence des a c i d e s  aldobiuroniques dans l e s  hydro lysa t s  
d ~ h é r n i c e l l u l o s e s .  Dans ces  c o n d i t i o n s ,  nous pensons que l a  

décarboxylat ion des anhydrides urbniqucs e f f c c  tuée d i rec tcmcnt  
sur l a  f i l a s s e  peua ê t r e  u t i l i s é e  comme méthode de dosage suf-  
f isamment approchBe du  .const4;-tuant q~ dique  t ~ t a l  dans  l o s  files- 

sss de . l in .  

3 O )  La composition chimique d e  l ' i n c r u s t a n t  n ' e s t  pas 
l e  s e u l  f a c t e u r  déterminant  de l a  f i l a b i l i t é ,  l a  q u a l i t é  de l a  

Appréc ia t ion  du 
f i l a t e u r  

Très commun 

Trame, f a i b l e ,  
t r è s  f i n ,  n o  50 

Lignine 
t o t a l e  

16 

2 2  " 
1  Août 56 

9 '! il 

Trame, f o r t  e t  
r é s i s t a n t ,  n o  40 

Trame, bon snO 40 

Trame, b a i s s e  de 
r é s i s t a n c e  ,no 40 

Trop commun, ,pas 
f i n  e t  pas r e s i s t a n t  

1  ,O8 

1  ,O6 

1  ,O3 

1 J 5  

Lignine s o l .  
Cl0 2Na 

495 

495 

475 

5 9 9  

Cendres 
 insoluble^ 

192 

1 7 4  

196 

393 

1913 

0 ,99  

4,4 

496 

t 
197 

113 



cellulose entre aussi cn jeu. En effet, la mesure du D.P, de 
la filasse 10, peu résistante au point de vue mécanique et dont 
la composition chimique de l'incrustant s'est avérée singulière 
par rapport son classement, a montré que cette valeur est basse 
comparativement aux D.P, des filasses 1 et 4: 2900 contre 3420 

et 3530. 

4 O )  L'action inhibitrice de la lignine et du pectate 
de calcium dans le filage peut s'expliquer si l'on tient compte 
d s  la localisation dc ces éléments dans l'édifice fibreux (46). 
Les travaux de HAVENSTEIN (IO), MANGIN (12) et RITTER (47) ont 
montré qu'ils sont présents dans les lamelles mitoyennes mais que 
la lignification gagne les parois cellulo&iques lorsque la plante 
vieillit. 

Dans le proccssus du filage "au mouillén, le glissement 
des éléments fibreux SC trouve amélioré par le mouillage préala- 
ble de la "mêchett. Lteau est absorbée par les hémïhcelluloses pé- 

riphériques dont la tcneur en fonction -OH est élevée, et pénètre 
à travers les lamelles mitoyennes jusquqaux parois cellulosiques ; 
cette absorption est évideminent d'autant plus réduite que la "mê- 
cheN est plus chargée en corps gras. Les parois fibreuses étant 
composées de colloïdes (hémicelluloses structurales), l. 'eau gonfle 
ces parois et crée un milieu viqqueux dans lequel les fibres peu- 
vent glisser plus librement que si lanmêcheH était sèche. La 
capacité de gonflement est donc dépendante de la perméabilité 
des lamelles mitoycnnes et nos résultats indiqueraient que plus 
ces lamelles sont riches en pcctate de calcium ou en lignine 
plus leur perméabilité est réduite. Il ne scrait pas non plus 
errons d'admettre un freinage de l'étirage dû à ltexistence de 
liaisons chimiques entrc les lamelles mitoyennes et les parois 
cellulosiques lorsque la lignification est très avancée. 



RESUMI3 ET CONCLUSION 



L t o b j c t  d ~  n o t r c  é t u d ~  é t a i t  de c h c r c h e r  à r c l i ~ r  

ILS d i f f é r e n c u s  d ' a p t i t u d e  'lu f i l a g e  qut  p r é s e n t e n t  l e s  f i l a s s e s  

d c  l i n ,  à l a  compos i t ion  complexe du c imcnt  non c c l l u l o s i q u c  q u i  

ag rège  l e s  f i b r c s .  A c t t t ~  f i n ,  nous avons  d a a l y s é  cornparativê- 

m ~ n t  d e s  f i l a s s e s  b i ~ n  d & f f é r c n c i é e s  p a r  la f i l a b i l i t é  c t  p r é l t -  

vée s  d a s  t o u t e  li gamme d ' u t i l i s a t i o n  de 1 2  f i l a t u r c  Ilau mouil-  

l é " .  

La  mis^ uu p o i n t  d  'une techn iquc  expé r imen ta l e  appro- 

p r i é e  nous  a a p p o r t é  d e s  i n f o r m a t i o n s  concernant l a  n a t u r e  e t  

l c s  p r o p r i é t é s  d c s  p r i n c i p a u x  c o n s t i t u a n t s  du c iment  non c e l l u -  

l o s i q u e ,  c ' d s t  à d i r c  l a  l i g n i n e ,  l e s  h 6 m i c c l l u l o s c s  c t  l c s  subs-  

t a n c o s  p i c t i q u z s :  

- Lign ins .  Environ 30 à 4 0  $ du c o n s t i t u a n t  dosé  coime 

l i g ~ i n c  à caus i  d ~  son i n s o l u b i l i t é  dans SOqH2 72$ r é s i s t e  à 

l ' a c t i o n  du C102Na a c i d e  memc dans  des  c o n d i t i o n s  d r a s t i q u e s  

q u i  dégradent l u  cellulose. C e t t e  f r a c t i o n  dc l v l i g n i n e l l  c s t  s o -  

l u b l ~  dans  l c s  b c s c s  f o r t e s ,  s a  t é n c u r  cn  méthoxyle e s t  de l ' o r -  

d r e  de 1$, mzis l l é t u d c  de s e s  s p e c t r e s  u l t r a  v i o l t t  e t  i n f r a -  

rouge ne nous n p i s  cncorc  p t r m i s  dc p r é c i s e r  sa c o n s t i t u t i o n  

par r a i p o r t  à c c l l ,  d i  l i b  l i g n i n ~  r é a c t i v e  zvcc l c  C102Na. 

- Mémic r l l u lo se s .  D L s  t x t r a c t i o n  e x h a u s t i v t s  e f f c c t u é c s  

succcssivcment p a r  l l c . ; u  p u l s  p r r  l a  sol-,de, à l a  t e inpéra tum 

ambi:'nte, o n t  p2rmis  d ~  séparer: 

a )  dc s  h é m i c ~ l l u l o s c s  h y d r o s o l u b l e s  q u i  d o n n ~ n t  p a r  

h y d r o l y s e  du g  i l a c t o s u ,  g l u c o s e ,  r;lannosi:, a r a b i n o s c  , x y l o s ~  , unL 



f a i b l ~  q u a n t i t é  dc rhamnose ,  d c s  t r a c c s  dc f u c o s c  e t  d L  r i b o s e ,  

u n  a c i d e  u r o n i q u L ,  

b )  d e s  hémicc l l u l o s e s  u a l c a l i n L  s u .  E l l c s  p r é s c n t i n t  

u n  maximum dc s o l u b i l i t i  p o u r  11 c o n c ~ n t r a t i o n  N a O H  17,5% e t  

s o n t  i x t r a i t c s  p l u s  r ap id ïmi ,n t  s i  l a  f i l a s s c  c s t  p r é b l a b l ~ m t n t  

t r u i t é e  p a r  1 c  C l 0  Nu a c i d o .  En prt-mièrc ? p p r o x i m a t i o n ,  l c u r  2  
c o m p o s i t i o n  s i :~vèrc c o n s t z n t e  s i  l a  c o n c t n t r a t i o n  dc l n  s o l u t i o ~  

s o d i q u z  c s t  s u p é r i e u r d  à 4%; 1c f a i t  c s t  à r L t c n i r  l o r s q u ' o n  1 c :  

e x t r a i t  c n  vuc d  lune é t u d ~  structurale . 
L t h y d r o l y s c  t o t a l 6  de c c s  h é m i c c l l u l o ; e s  e f f t  c t u é ;  

on deux s t a d e s :  S04H2 N/IO, 1 5  h e u r e s  à 100° e t  SOSHg 726, 20° 

montrc  quç 1, rn--lnnosk c t  l c  g l u c o s e  s o n t  p rédominan t s  p 2 r  rappoi  

a u  x y l o s c  , g a l n c t o s c  t t a r a b i n o s ~  , rnais il n  'a , p a s  é t é  p o s s i b l t -  

de m s t t r c  cn é v i d L n c c  dcs s u c r c s  a c i d e s  d a n s  c 2 s  h y d r o 4 y s a t s .  

L 1 & t u d c  c i n é t i q u e  d, l2 l i b r r a t i o n  d c s  s u c r c s  m o n t r c ,  un o u t r c ,  

quc 1 è  gi l l : ic tosL , t  l t : ~ r , i b i n o s c  s o n t  l i b 4 r é s  t o t d l L 1 l c n t  d è s  1 è  

d é b u t  d ~  l f h y d r o l y s e  n l o r s  que 1, nal inose e t  l e  glu cos^ s o n t  

constlm;-nunt l i b é r é s  p ~ n d ~ n t  t o u t c  l a  d u r é e  dz l a  r n a c t i o n .  

c )  d c s  h 6 n i c c l l u l o v c s  s t r u c t u r a l t s  q u i  o n t  r é s i s t é  

a u x  s o l v  : n t s  u t i l i s 6 s .  E l l ;  s r c . n f c r m ~ n t  l v s  nlemes s u c r e s  n c u t r c :  

quc 1 2 s  h é m i c c l l u l o s L  s a l c  l l i n c s  . 
- S u b s t n n c e s  p c  c t i q u è s  . Lc r " - p o r t  d c s  é l é m e n t s  ~a0/&:nl  y d r i  

d c s  u ron iquc - s  d o s é s  d  ins l c s  f i l c l s s c s  d é g r a i s s é i - s  l ? v e c s  z s t  s e r  

s i b l e r n c n t  é g a l  au r ~ ~ p o r t  thGor iqud dL c e s  c o n s t i t u 2 n t s  d - a s  IL 

p c c t a t e  d c  c i l c i u m .  CL? r S s u l t n t  c o n f i r m e  IL f c ? i t  ~ U L  l c *  t c n c u r  

c n  h é m i c c l l u l o s e s  p o l y u r o n i d c  3 d , s  f i l 2 s s t  s e s t  ~ x t r è m c m c n t  

f a i b l c  c t s i g n i f i e r r i t  quc 1: s s u b s t s n c c s  p c c t i q u c s  r ~ s t a n t  dans 

l a  f i l a s s e  p r è s  l a v a g ,  n l c x i s t c n t  quc s o u s  forme dc p c c t a t e  d~ 

c a l c i u m .  

L 1 t n s e m b l t  dc  c c s  r c n s c i g n c r n c n t s  n o u s  a p c r x i s  dd pro-  

p o s e r  d e s  x é t h o d c s  dd dosagL  L t d ' c x t r ü c t i o n  f r c c t i o n n é e  q u i  



s p p l i q u é e s  à l t % n z i l y s ~  d c  2 5  f i l n s s L s  o n t  montré que: 

- l i s  c o n s t i t u z n t s  minsurs :  c i r c s ,  lignine., p c c t z t c  dc 

ciilcium i n h i b c n t  l c  f i l : , g c .  S i  l ' o n  t i c n t  comptb d e  l i u r  l oc -L-  

l i s i t i o n  d?ms 1 ' éd l i f i c z  f i b r t u x ,  cc t L f f ~  t i n h i b i t c u r  p i u t  C t re  

c x p l i y u é  p z r  unc d i m i n u t i o n  d ~  1; c a p a c i t e  d ' a b s o r p t i o n  d L  1- 

ttrriLchctl d L  f i l l . t u r ,  t r o p  chargée  en  c o r p s  g ~ ; s  c t  p a r  uncdimi- 

n u t i o n  d r  12' p c r m e a b i l i t é  des l a m c l l c s  mi toyL nncs  t r o p  l i g n i f i k i  

ou t r o p  c a l c i # i & c s .  

- p a r  c o n t r é ,  l c  c o n s t i t u z n t  p r épondé ran t  d~ l t i n c r u s -  

t a n t :  ILS h & m i c c l l u l o s ~ s ,  nc joue qu ' un  r ô l c  s ç c o n d - i r e  dzns  l e  

f i l s g i  D t u i l l L u r s ,  1 c s  f i l z s s e s  de l i n  r o u i  p d r  ttdégo~xn?gc à 
1?- soudc t l ,  q u i  n ~  r é t i c n n , n t  ~ U L  lL l/lg L n v i r o n  d o s  hémic:llu- 

l o s c s  t t ~ l c , + l i n L ~ s t f  p r é s é n t , ~  dzns l i s  f i l z s s L s  de l i n  r o u i  bac- 

t é r i o l o ~ ; i q u ~ n i ~ n t ,  c o n s ~ r v ~ n t  l t u r  r lp t i tudc  fil. ' .gc . 
En c o n c l u s i o n  dc c é t t L  é t u d e ,  il r e s s o r t  quc 1~ -  f i l z -  

b i l i t é  d c s  f i l a s s t s  d c  l i n  c s t  l i é c  non s c u l ~ x . n t  à 1; r a s i s t ~ n -  

ce  méc:niquL d; 1 .. c ~ l l u l o s c  c o n s t i t u t i v , ,  dcs  f i b r e s  élem2ntç.i- 

r L s  I T L U ~ S  L u s s i  à 1' composi t ion chimiqut  du. c iment non c ~ i l l u l o -  

s i q u t  q u i  1~:s &grèg , ,  dn ce s i n s  qu 'unz  f l l a s ~ , ~  e s t  d lc îu t ; l t  

p l u s  a p t ~  à C'CI-L f i l é e  q u ~  s2 t ~ n z u r  ,n c i y c s ,  l i g n i n t .  c t  pcc- 

t 3 t e  d L  culc ium c s t  p l u s  f c l i b l t  . Ces c z r a ~ t é r i s t i y u ~  s S t n n t  

d 6 p c n " ~ i n t c s  d ~ s  c o n d i t i o n s  d~ c u l t u r ~  - t  dc r o u i s s n g e ,  l a  pro- 

d u c t i o n  dc filcls.;cs dc q u a l i t é  depcnd ~ n  p r c ü i e r  chdf du l i n i -  

c u l t c u r .  Muis l t é l i r ; i n L t t i o n  d d s  c o n s t i t u ; n t s  i n h i b i , ~ u r s  du 

f i l ~ g ~  quc r~ous  ~~-Yoris i d ~ l i t i f i é s ,  peu t  S t r c  ré:- l iséi? p l u s  to t i l -  

lrmerit  p : ~ r  des  t r - . i t ~ , î , n t s  ck~ii~liqucs,  s i r i z p l ~ s  qui pal- I-c r o u i s -  

s2gc b ~ ~ c t é r i o l o g i y u t  t r x d i t i o n n v l .  C i s  t r c i t ç r n c n t s  , d o n t  12 ca- 

r . 3 c t é r i s t i q u c  s s s c n t i t l l ~  c s t  d, rndnagcr l- c i l l u l o s t  , doivc n t  

a u s s i  t c n i r  compte d e  lC: v a r i ~ ~ b i l i t é  dc composi t ion du ci:acnt 

non CL-llul-asique , il:; c x i g c n t  donc un contl-Ôle chimiyuc s é v è r i  . 
Nous pensons  qui 1( s néthodLs d ' a n a l y s e  p roposées  dzns  n o t r e  

mémoire :L ;~po r t cn t  une c o n t r i b u t i o n  u t i l e  à 1 ' é l n b ~ r ~ t i o n  d c s  

nouveaux procédés  d i  r o u i s s _ ~ g t  qui l t i n d u s t r i t  l i n i è r c  é t u d i e  

z c h u c l l c m ~ n t .  



BIBLIOGRAPHIE 

1 - BOSSUYT V.: 14ème Congrès de Chimie I n d u s t r i e l l e ,  L i l l e ,  

1934, P *  858 
Thèse Doctorat  è s  sc iences  physiques,  L i l l e ,  

1941 
2 - LUDTKE M.: Mell. T e x t i l b , ,  Déc. 1946, p.283 

Janv. 1947, p.4 

Févr .  1947, p.37. 

3 - TURNER H , J . :  Q u r d l i t y  i n  F l a x ,  1954, 144, 74. -- - 
Linen Indus t ry  Research Associa t ion ,  Lambeg, 

N.  IBeland. 

4 - COUCHMAN J.F.: J .  Text. I n s t .  1955, 46, T 742.  
5 - BRAUNS F.E.: Chemistry o f  l i g n i n ,  A~ademic P r e s s  Inc. ,  

New York, 1952 

6 - OTT E .  e t  SI?URLIN H.N.: Ce l lu lose  and Cel lu lose  Der iva t ives ,  

I n t e r s c i e n c e ,  New York, 1955 Vol. 1 , 
7 - ROUDIER A.: Bul l .  B.T.I.P., 1958, 4 ,  106. 

8 - KERTESZ Z .  1. : The P c c t i c  Substances,  I n t e r s c i e n c e  Publ i shers  

Inc. ,  New York, 1951. 

9 - DEKEL M.H.: d ' ap rès  BRUNEL A . ,  T r a i t é  p r a t i q u e  de Chimie 

Végétale,  G .  F r è r e ,  Tourcoing, 1950, 3 ,  167. 

10 - HAVENSTEIN G.: J .  Für Landwirthschaft ,  1875, 3, 1. 

I I  - BEHRENS J .: Cent ra lb l  Bakt ,  1902, Abt II, 8. - 
12 - MANGIN L.: J .  Bot ,, 1893, 1, 325. 

13 - STORMER K,: Uber d i e  Wasserroste des F lachses ,  Leipzig,1904. 

14 - HONNEYMAN W.:  J .  Text. I n s t . ,  1925, 16, T 370. 
15 - EHRLICH P. e t  SCHUBERT F.: Biochem. Z. ,  1926, 169, 13. 

16 - CASHMORE A.E.: J .  Chem. Soc. 1927,  718 

17 - VYHITING G.C, :  Nature,  1951, E, 833. 



18 - LINDEBERG G. e t  LANGE P.W .: Stud ies  on the  middle l a m e l l a  O: 

t h e  f l a x  f i b e r ,  Ingeniors  Veten: 

kaps Akademiens , Stockholm, 1948 
19 - BULLIS D.E.: T e x t i l e  Q u a t e r l y ,  1955, 2 ,  176. 

20 HEUDEIIm èt BOSSUYT V a :  B u l l .  I.T.F., 1959, 101 . 
21 - HEUDE M. e t  BOSSUYT V.: B u l l .  I.T.F., 195g1 82, 89. 
22 - BOSSUYT V. e t  HEUDE M.: Communication p résen tée  devan-t l a  

Commission des F i b r e s  N a t u r e l l e s  de 

l l I .T .F . ,  Mars 1955, 

23 - COUCHMAN J .: J. Text. I n s t . ,  1955, 46,  T 735. 
24 - NORMAN A.G. e t  JENKINS S.H.: Biochem, J . ,  1934, 28, 2147. 

25 - BOSSUYT V. e t  HEUDE M.: Bull .  I T F  1958, 2, 61. 
26 - BERTRAND G.: d ' ap rès  BRUNEL A . ,  T r a i t é  p r a t i q u e  de Chimic 

Végétale ,  G a  F r è r e ,  Tourcoing, 1949, 2 ,  395. 
27 - TORE HOLTH. : Anal. Chem. 1949, 21 , 1221 . - 
28 - NORRIS F.W. e t  RESCH C.E.: Biochem. J., 1935, a, 1590. 

29 - WHISTLER R .Lw,  MARTIN A.R. e t  HARRIS M.: 

Text. Res., 1940, l0, 109 

30:- FELLENBCRG T .: Biochem. Z . ,  8 , 45. 
31 - N A N J I  DmRw e t  NORMAN A.G.: Biochem. J., 1928, 22, 596. 

32 - MONTREUIL J.: Bul l .  Soc. Chim. Biol . ,  1949, 2, 1639. 

33 - PARTRIDGE S.M.: Biochem. J. ,  1948, 42, 238. 
34 - HOUGH L. e t  JONES J e K . N a :  J. Chem. Soc., 1952, 4349. 
35 - GIAN0I;A: Thèse,  S t rasbourg ,  1959. , 

36 - SARKAR P .B., CHATTERJEE H. ,  MAZüMDAR A .K. e t  PAL K WB,: , 

J.  Text. I n s t . ,  1948, 3, T 1. - ,;a 
37 - HERZOG R.O. e t  HILLMER A.: Z.  P w s i o l .  Chem., 1927, 168,117. 

38 - JONES E.W.: Tappi, 194g1 2, 167. 

39 - MONTREUIL J . e t  SCHEPPLER N .: Bul l .  Soc. Chim. Bi01 . , 
1959, 41, 73. 

4@ - JONES J.K.N. e t  WISE J.E.: J. Chem. Soc., 1952, 2750 

1952, 3389. 



41 - HEUDE M. et BOSSUYT V.: Communication présentée devant la 
commis sic^ des Fibres Naturelles de 
ltI.T.F., Juin 1956. 

42 - GEERDES J.D.: Ph. D., Minnesota, 1953 
43 - DANTZZF! ?. 5% R9EHRICH O,: Revue Textile, 1932, 10398 

1933, 13; 1933, 87; 1933, 175. 
44 - CROSS et BEVAN : La Cellulose, Beranger, Paris, 1900. 
45 - HEUDE M. et BOSSUYT V.: Communication présentée devant la 

commission des Fibres Naturelles de 
llI.T.F., Mars 1959; Déc. 1959. 

46 - BOSSUYT V. et HEUDE M.: Communication présentée devant la 
Commission des Fibres Naturelles de 
l1I.TmFm, Mars 1960; Déc. 1960. 

47 - RITTZR G.J.: Ind. Eng. Chem. 1925, 17, 1194; 
Paper Ind., 1934, 7 6 ,  178. 






