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RÉSUMÉ 

Les conifères sont parmi les essences les plus exploitées au Québec grâce à la qualité 
de leurs bois. La transformation de ce bois suite aux activités de sylvicultures et de 
sciage génère des quantités grandissantes de biomasse forestières résiduelles (BFR). 
Le système actuel d'approvisionnement de ces résidus est davantage adapté à la filière 
énergétique. Le déchiquetage et le broyage sur les aires d'ébranchages sont des 
pratiques souvent utilisées pour maximiser les charges utiles lors du transport. Bien 
que bénéfiques pour certaines applications, ces pratiques sont accompagnées par des 
pertes et des transformations de certains composés des huiles essentielles (HE) déjà 
instables. Ceci cause une variabilité sur la qualité et la productivité en HE lors de 
l'extraction. Dans le but de valoriser la BFR en HE, ce projet vise à évaluer l'impact 
de l'ajout de nouvelles étapes de prétraitement dans la chaine logistique 
d'approvisionnement de la BFR sur la quantité et la qualité des HE ainsi que l'efficacité 
des procédés d'extractions. Trois essences de conifères ont été étudiées : l'épinette 
noire (Picea mariana Mill.), le sapin baumier (Abies balsamea) et le pin gris (Pinus 
banksiana). Dans un premier temps, la BFR de chacune des essences a subi quatre 
types de prétraitement : (i) le déchiquetage (ii) le broyage (iii) la densification par 
granulation et (iv) la densification par mise en fagots. Ensuite l'extraction des HE a été 
effectuée par hydrodistillation. Le but étant d'évaluer l'effet des différents traitements 
sur la quantité et la qualité des HE. L'évaluation de l'effet du vieillissement (BFR 
fraîchement récoltée, après une semaine, après 3 semaines) et 1' extraction des HE par 
une deuxième méthode d'extraction (entraînement à la vapeur) de la BFR densifiée en 
fagots ont été effectuées. Dans un second temps, l'analyse des HE obtenues a été 
évaluée par la chromatographie à phase gazeuse couplée à une spectroscopie de masse 
GC/MS qui permet d'identifier et de quantifier les composés chimiques dans les HE. 
Ensuite, les pouvoirs antibactériens et antioxydants ont été testés pour les HE obtenus 
pour chaque type de prétraitement. La comparaison entre les rendements en HE a 
montré une corrélation avec l'essence utilisée. Pour le sapin baumier, la densification 
en fagots a entrainé une amélioration du rendement en HE de 1 'ordre de 68 %, 83 %, 
93 %par rapport à la BFR déchiquetée, broyée et densifiée en granules, respectivement. 
Pareillement, pour le cas de l'épinette noire une augmentation du rendement de l'ordre 
de 14 % et 24 % a été notée par rapport à la BFR broyée et densifiée en granules, 
respectivement. De plus, la mise en fagots de la BFR du pin gris a montré une 
augmentation de 26 % du rendement par rapport à la granulation. Pour ce qui est de 
l'entraînement à la vapeur, seule la densification en fagots a été étudiée puisqu'elle a 
donné les meilleurs rendements pour le premier procédé d'extraction. En effet, la 
distillation par entraînement à la vapeur a engendré une augmentation du rendement de 
32% pour le sapin baumier et 24% pour l'épinette noire et le pin gris mis en fagots. 
Le vieillissement de la biomasse a causé des pertes en HE de l'ordre de 24% et 45% 



xv 

pour le sapin baumier, 6 %et 47% pour les HE de l'épinette noire et 12 %et 38% 
pour les HE du pin gris par rapport à la BFR fraichement récoltée après une semaine et 
trois semaines de la récolte, respectivement. L'analyse par GC/MS montre que 
l'extraction par hydrodistillation est le procédé le plus approprié, en ce qui a trait à la 
concentration des HE en hydrocarbures monoterpéniques. En effet, le sapin baumier 
montre une diminution de 30 %de la concentration du limonène suite à 1 'extraction par 
entrainement à la vapeur comparée à 1 'hydrodistillation. L'épinette noire et le pin gris, 
fortement concentrées en u-pinène, montrent une diminution de l'ordre de 33% et 22 
%, respectivement. Le dosage des phénols totaux a révélé que les HE de l'épinette noire 
et pin gris extraites par entrainement à la vapeur sont riches en composés phénoliques. 
Cette richesse est expliquée par leurs fortes capacités de réduire l'oxyde de fer (II), 
FeO, en oxyde de fer (III), Fe2Ü3. L'extraction par entrainement à la vapeur a entrainé 
une amélioration du pouvoir de réduction ferrique de 23% pour l'épinette noire et de 
75% pour le pin gris. Contrairement aux procédés d'extractions, la densification de la 
BFR en fagots n'a pas d'effet sur les propriétés antioxydantes des HE. Les huiles 
extraites de 1' épinette noire ont montré les meilleures propriétés antibactériennes face 
aux trois souches (Staphylococcus aureus, Escherichia coli et Salmonella 
typhimurium) à la suite de l'extraction par hydrodistillation. Les diamètres d'inhibition 
de Staphylococcus aureus, Escherichia coli et Salmonella typhimurium sont de l'ordre 
de 30 ± 0,2 mm par rapport aux trois souches. La mesure de la concentration minimale 
inhibitrice et bactéricide a donné des concentrations variantes entre 24 flg/fll et 40 
flg/fll. Ces valeurs représentent la concentration minimale en HE permettant 
l'inhibition des souches précédemment mentionnées. Grâce à leurs richesses en 
composé phénolique les HE du pin gris extraites par entrainement à la vapeur ont 
montré des diamètres d'inhibitions vis-à-vis aux Staphylococcus aureus, Escherichia 
coli et Salmonella typhimurium élevés de l'ordre de 24 ± 2 mm, 20,33 ± 1,2, 12 ± 2, 
respectivement. L'analyse statistique effectuée dans cette étude (ANOV A) a montré 
qu'il y a une forte interaction entre les trois facteurs :le type d'essence, les méthodes 
d'extraction et le prétraitement de la BFR en fagots. La densification de la BFR sous 
forme de fagots est un prétraitement capable d'améliorer la productivité des HE et 
préserver leurs propriétés antioxydantes et antibactériennes. 

Mots clés : biomasse forestière résiduelle, huile essentielle, prétraitements, 
hydrodistillation, entrainement à la vapeur, qualité, rendement, vieillissement. 



INTRODUCTION GÉNÉRALE 

Au cours des dernières décennies, l'exploitation de la biomasse forestière résiduelle 

(BFR) est devenue de plus en plus grandissante. Ayant un territoire forestier qui 

représente 10 %de la superficie des forêts mondiales, le Canada possède donc un grand 

potentiel pour tirer profit de cette richesse naturelle (MRNFQ, 2004). La Province du 

Québec présente une richesse en ressources forestières qui recouvrent 90 % de son 

territoire (Royer et al., 201 0). La conjoncture économique du secteur forestier en 2008 

a engendré une chute importante des prix de production de bois d'œuvre et un 

bouleversement du domaine des pâtes et papier (Morency, 2011). Ceci a causé une 

diminution du nombre d'emploi, qui passe de 370,000 en 2004 jusqu'à 260,000 en 

2007. Par conséquent, le Ministère des Ressources naturelles et de la Faune du Québec 

cherche d'autres alternatives pour surmonter cette crise. Dans ce contexte, le lancement 

de nouveaux projets industriels axés sur la production des produits à forte valeur 

ajoutée pourra être une stratégie efficace pour la relance économique surtout dans les 

régions touchées par la crise de l'industrie forestière (Morency, 2011). En effet, suite 

aux exploitations forestières, des résidus de la biomasse (les feuilles, les branches et 

les aiguilles) s'accumulent sur les parterres de récolte. Durant la période qui s'étale 

entre 2013 et 2018, la BFR a été estimée à environ 14 millions de tonnes métriques 

vertes (tmv) par année, dont 8 millions tmv de la biomasse sont issues des branches et 

6 millions tmv de biomasse proviennent du feuillage sur l'ensemble des unités 

d'aménagement (Lacasse et al., 2014). Ces résidus pourraient être une source de 

revenus additionnels pour les entreprises forestières. À cet effet, les industriels 

cherchent à les valoriser et à diversifier leurs utilisations pour des fins énergétiques, 

écologiques et pharmaceutiques. Parmi plusieurs pistes de valorisation, l'extraction des 

huiles essentielles (HE) à partir de la BFR peut être une piste prometteuse qui 

contribuerait au développement du secteur des bioproduits, au dynamisme du territoire 
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et à l'amélioration de la bioéconomie forestière. Ces dernières années, les HE sont 

devenues populaires grâce à leurs vertus thérapeutiques. Les industries cosmétiques, 

de savonneries et de parfumeries représentent 60 % de la demande en HE qui sont 

caractérisées par des compositions chimiques variables (Bouhlal et al., 20 17). Les 

conifères sont parmi les essences les plus répandues dans les zones forestières du 

Québec et ils sont connus par leurs richesses en extractibles (Royer et al., 2010). Ainsi, 

leur valorisation sera une opportunité pour les industriels. Cependant, les filières de 

valorisation de la BFR sont restreintes à cause des coûts élevés du transport. Par 

ailleurs, le secteur de transport contribue à 1 'émission des gaz à effet de serre (GES) 

(Gabrielle et al., 2016). Il est à signaler que les aspects logistiques présentent un 

maillon important dans la chaîne de l'industrialisation qui a été négligée pour 

longtemps (Ba, 2016). D'ailleurs, le développement de nouvelles stratégies au sein du 

système d'approvisionnement devient alors une nécessité. Toutefois, d'un point de vue 

gestion des forêts et de paysage, une extraction excessive de la BFR suite à un 

appauvrissement non modéré peut avoir un effet négatif sur le côté sanitaire des forêts 

(Havreljuk et al., 2014). D'un point de vue écologique, les méthodes de récolte de la 

BFR causent des perturbations de la qualité du sol et de la biodiversité animale (Ares 

et al., 2007; Morissette et al., 2014). À cet effet, la recherche d'un équilibre lors de la 

récupération de la BFR délaissée sur les sites de récolte sans nuire à la fertilité et la 

symbiose du sol est importante. L'objectif principal de la présente étude était 

d'implanter de nouvelles techniques du prétraitement mécanique et du 

conditionnement de la BFR dans la chaine logistique d'approvisionnement et d'évaluer 

leurs impacts sur le rendement et la qualité des HE. La fragmentation (broyage et 

déchiquetage), la densification (sous forme de granules) et la méthode de mise en fagot 

(balles) feront l'objectif de ce projet. Ces méthodes proposées seront appliquées d'une 

part pour diminuer la taille de la BFR et d'autre part pour réduire le nombre et les coûts 

de transport vers les unités de transformation (Puy et al., 2011). De plus, ces techniques 
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du prétraitement auront un impact environnemental, qui engendrent la réduction de 

l'utilisation des carburants fossiles et diminuant ainsi les émissions des gaz à effet de 

serre (GES). Cette étude cherche à optimiser la chaîne d'approvisionnement en BFR 

tout en préservant la quantité et qualité des HE extraites. L'hydrodistillation (HD) 

conventionnelle et l'entrainement à la vapeur seront effectués durant ce projet et une 

étude comparative sera menée entre les deux pour identifier celles qui montrent une 

amélioration du rendement et de la qualité des HE. 



CHAPITRE I 

REVUE DE LA LITTÉRATURE 

1.1 La biomasse forestière résiduelle 

La biomasse est définie comme étant la fraction biodégradable des produits, déchets et 

résidus provenant de l'agriculture, de la sylviculture et des industries connexes 

(Stevens, 2014). D'ailleurs sous ses différentes formes, la biomasse est devenue une 

estimable source d'énergie et une alternative potentielle pour la production des énergies 

fossiles. La biomasse forestière est un type de ces biomasses qui dérive principalement 

des plantes ligneuses. Elle est largement utilisée au Québec grâce à leurs multiples 

avantages économiques et environnementaux (Royer et al., 2010). En 2018, la 

biomasse forestière disponible dans les unités d'aménagement est évaluée à 15 623 700 

tonnes métriques vertes (TMV) annuellement. Une augmentation de 767 000 TMV par 

rapport à 2013 (Bureau en chef du Québec, 2018). En effet, plus de 10 % de la 

consommation de l'énergie finale provient de la biomasse. Cette dernière est classée 

au Québec parmi les sources énergétiques les plus utilisées telles que le charbon, le gaz 

et l'électricité (Kheshgi et al., 2000; Parikka, 2004; Balat et al., 2005). La BFR est une 

source riche en extractibles à haute valeur ajoutée permettant la production des produits 

bioénergétiques, des biocarburants et des bioproduits. En 2018, le secteur de 

transformation du bois en Abitibi-Témiscarningue sécurise plus de 80% des emplois. 

Dont 39 % sont spécialisés en foresterie et exploitation forestière, 17,4% activité de 

soutien à la foresterie et valorisation de la matière ligneuse délaissée sur les parterres 
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de coupe et 21,5 % destinée pour la fabrication des produits en bois (Centre de 

recherche industriel de Québec, 2018). Le tableau 1.1 présente les établissements et les 

emplois directs du secteur forestier en Abitibi-Témiscamingue en 2019. 

Tableau 1. 1 Les établissements et emplois directs du secteur forestier en Abitibi­

Témiscamingue en 2019 (Centre de recherche industriel du Québec,2019) 

Etablissements Emplois 
Nombre % Nombre % 

Exploitation et services forestiers 88 57,90% 637 16,00% 
Foresterie et exploitation 63 41,40% 384 9,60% 

Activités de soutien 25 16,40% 253 6,30% 
Première transformation du bois 25 16,40% 2942 73,70% 

Scieries 10 6,60% 1 055 26,40% 
Panneaux et placages 10 6,60% 719 18,00% 

Pâtes et papiers 5 3,30% 1 168 29,30% 
Deuxième et troisième transformation 39 25,70% 414 10,40% 
Produits et meubles en bois 38 25,00% 384 9,60% 

Co génération 1 0,70% 30 0,80% 
Total- Établissements et 

152 100,00% 3 993 100,00% 
emplois directs 

1.2 Chaîne d'approvisionnement de la BFR 

L'approvisionnement en BFR est pamli les préoccupations primordiales des industries 

forestières. Elle comporte deux principaux enjeux qui lui sont spécifiques. Le premier 

est par rapport à la récolte et aux opérations forestières, qui doivent être effectuées 

d'une façon raisonnable pour réduire l'impact sur la biodiversité du sol et des 

peuplements. Le deuxième enjeu est en lien avec la protection des écosystèmes 

forestiers et vise à minimiser les GES due à 1 'utilisation excessive des combustibles 
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fossiles pour le transport le de la biomasse. La chaîne d'approvisionnement de la BFR 

représente l'épine dorsale du secteur de valorisation en bioénergie et bioproduits. Cette 

chaine dépend de plusieurs facteurs tels que le type de la biomasse, les méthodes de 

prétraitements, les sites de stockage, la destination, les moyens de transport et les 

infrastructures locales de distribution (Fiedler et al., 2007; ; Gold et al., 2011; Ba, 

2016). L'optimisation de cette chaîne présente un défi majeur pour les industries 

forestières au Canada (Rentizelas et al., 2009; Mafakheri et al., 20 14). En effet, les 

industries cherchent à surmonter les problèmes liés à la disponibilité de la biomasse et 

la flambée des prix de transport qui sont tributaires aux prix du pétrole (Rosenqvist et 

al., 2000; Aylott et al., 2008). L'étude de Rentizelas et al.,(2009) a porté sur la 

modélisation de la chaîne d'approvisionnement pour cinq types de biomasse. Cette 

étude a montré que les coûts d'approvisionnement présentent entre 20 à 50% des frais 

reliés aux transports et la manutention (Rentizelas et al., 2009). Par conséquent, il faut 

mentionner que la logistique est un maillon marquant au niveau de cette chaîne et 

représente 50% des coûts d'approvisionnement de la biomasse (Iakovou et al.,2010). 

Récemment, des chercheurs envisagent l'utilisation des méthodes de géolocalisation 

spatiale pour calculer les coûts de différents chemins parcourus entre les sites de coupe 

et les usines. Ces méthodes peuvent être des solutions pour opter à un meilleur choix. 

(Rentizelas et al., 2009). D'autres chercheurs envisagent de mettre en place de 

nouvelles techniques de prétraitement de la BFR tout en préservant la qualité et en 

minimisant les impacts environnementaux (Gabrielle et al., 2016). 

1.2.1 Composantes de la chaîne d'approvisionnement 

Il convient de mentionner que la chaine d'approvisionnement compte cmq 

composantes : la récolte, le prétraitement et le conditionnement, le transport, le 

stockage et la transformation. 
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1.2.1.1 Récolte 

Les opérations de récolte sont généralement adaptées aux types de la matière première 

et à leur destination pour leur transformation. Elle nécessitera de nouvelles techniques 

et des équipements spécialisés pour ramasser les différentes formes de la BFR 

(Thiffault et al., 2015). La récolte de la BFR nécessite des permis d'autorisation, pour 

qu'elle soit bien encadrée, aussi, pour assurer la gestion de l'écosystème forestier et 

préserver la biodiversité des sols (Ek§ioglu et al., 2009). Au Québec, 52,5 %des coupes 

se font par arbre entier, où la biomasse résiduelle (cimes et branches) se retrouve 

concentrée en bordure du sentier (Douville et al., 2006). Cette composante de la chaine 

d'approvisionnement dépend principalement des types de sites de récolte, les 

conditions climatiques et la demande des industriels. Plusieurs chercheurs ont étudié 

cette composante. L'étude de Mafakheri et al., (2014) a montré qu'il y a plusieurs 

modèles à suivre pour la récolte de la BFR.Le premier modèle par unité, c'est-à-dire 

pendant la récole aucun bloc non sélectionné ne sera récolté. Le deuxième modèle par 

zone, c'est que chaque bloc ne soit récolté qu'une seule fois durant une période de 

planification. Aussi, Eksioglu et al., (2009) ont présenté un modèle de programmation 

en nombre entier mixte. C'est un modèle qui cherche à optimiser la chaine 

d'approvisionnement de la biomasse tout en tenant compte des conditions édapho 

climatiques et la disponibilité de la matière première (Ek§ioglu et al., 2009). Ce modèle 

est capable de prédire le nombre et la taille des équipements nécessaires pour la récolte, 

tout en considérant les coûts (Sokhansanj et al., 2006). 

1.2.1.2 Prétraitements et conditionnement 

Le prétraitement de la BFR est un maillon important dans la chaîne 

d'approvisionnement. L'optimisation de cette composante permettra d'élargir la gamme 

des produits lignocellulosiques. Les méthodes de prétraitement facilitent la 

manutention et les applications de la BFR issue des aires d'ébranchage qui se fait par 
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des équipements et techniques spécifiques. La figure 1.1 montre les méthodes de 

prétraitement de la BFR qui peuvent être soient thermiques, chimiques, physiques ou 

biologiques. Quelle que soit la méthode, les prétraitements visent à rendre la biomasse 

maniable lors des transformations mécaniques, microbiologiques ou chimiques 

(Douville et al., 2006; Agbor et al., 2011). Cette composante est une étape clé lors de 

1 'approvisionnement de la biomasse, surtout pour des besoins énergétiques (Jeoh et al., 

2007). Les bioproduits à fort potentiel industriel sont classés en trois catégories : les 

produits bioénergétiques, les biomatériaux et les produits biochimiques. 

Figure 1.1 

Prétraitcrncnt de la 
biomass<! forestière 

résiduelle 

Les différentes méthodes de prétraitements de la BFR après la récolte 

Prétraitements thermiques 

Les prétraitements thermiques sont des technologies avancées qui cherchent à 

améliorer la rentabilité de la chaîne de production de bioénergie. Selon plusieurs 

études, la torréfaction et la pyrolyse sont des options prometteuses (Mouras et al., 2002; 

Zeng et al., 2018). La torréfaction est une forme de prétraitement thermique qui permet 

d'obtenir un produit fini caractérisé par une faible humidité et un pouvoir calorifique 
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élevé par rapport à la biomasse fraîche (Uslu et al., 2008). La biomasse issue de ce 

procédé contient 70 % de son poids initial et 90 % de son contenu énergétique. La 

torréfaction est par conséquent une méthode rentable et efficace. Le coût de la 

torréfaction dépend des frais de l'installation de 39 % et d'équipements de 31 %. 

Cependant, la pyrolyse est une forme de conversion thermochimique qui nécessite des 

technologies avancées pour aboutir à un produit fini avec une meilleure qualité (Uslu 

et al., 2008). 

Prétraitements chimiques 

Les prétraitements chimiques utilisent des réactifs et solvants chimiques dans le but de 

modifier ou extraire les composants majeurs de la biomasse lignocellulosique tels que 

la cellulose, l'hémicellulose et la lignine. Ceci permet de transformer la BFR en des 

produits intéressants et écologiques (Wyman et al., 2005). Les procédés les plus utilisés 

pour la BFR sont: les prétraitements alcalins, les dilutions par acide, l'explosion à la 

vapeur et l'utilisation des solvants organiques ayant un faible point d'ébullition tel que 

le méthanol et l'éthanol (Zhu et al., 2009). Ces méthodes cherchent à augmenter la 

surface interne de la biomasse et à diminuer le degré de polymérisation et de la 

cristallinité de la cellulose. Par exemple, les prétraitements alcalins dégradent la 

structure de la lignine et brisent les liaisons avec les fractions glucidiques (Chandra et 

al., 2007). Tandis que le prétraitement qui se fait par l'intermédiaire de vapeur présente 

une faible consommation énergétique sans recours aux produits chimiques tout en 

évitant la dilution des sucres. En outre, ce procédé peut engendrer la condensation de 

la lignine soluble et rend la BFR moins digestible (Agbor et al., 2011). 

Prétraitements biologiques 

Ce sont des activités associées principalement à l'action antifongique qui ont le pouvoir 

de dégrader la lignine, 1 'hémicellulose et la cellulose. Ce procédé diffère du procédé 

chimique et thermique et nécessite des quantités élevées d'énergie (Mosier et al., 2005). 
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En effet, les prétraitements biologiques sont des méthodes écoresponsables qm 

permettent d'éviter les rejets toxiques dans l'environnement. Par exemple, les 

champignons de la pourriture blanche sont responsables de la dégradation de la lignine 

et nécessitent moins d'énergie (02, eau, et éléments nutritifs) durant leurs réactions 

(Chen et al., 2010). Deux autres enzymes issues des basidiomycètes : le manganèse 

peroxydase et laccase sont responsables de la dégradation de l'hémicellulose et la 

lignine. D'une part, ces méthodes sont pertinentes, car elles améliorent la productivité 

et évitent la nuisance à 1' écosystème par des rejets. Toutefois, ces méthodes nécessitent 

de longues durées de réaction pour aboutir à des résultats pertinents. Certes, cela 

présente une perte de temps pour les industriels (Chaturvedi et al., 2013). À grande 

échelle, le prétraitement biologique exige des procédés couteux, car il nécessite un 

environnement stérile. De plus, les microorganismes utilisés durant ce processus 

consomment une partie des glucides de la biomasse, ce qui réduit l'efficacité de cette 

méthode (Agbor et al., 2011). 

Prétraitements physiques 

Ces prétraitements facilitent les prétraitements biologiques. Ils favorisent la réduction 

de la taille de la biomasse pour augmenter la surface de contact et faciliter l'accès aux 

bactéries (Zhu et al., 2009). Parmi les techniques couramment utilisées, il y a la 

fragmentation (broyage ou déchiquetage) et la densification sous forme de granules ou 

des fagots (Douville et al., 2006). Le prétraitement physique par broyage de la biomasse 

augmente le rendement en bioéthanol et biohydrogène, réduit la consommation 

énergétique et facilite la séparation liquide/solide (Zhu et al., 201 0). 

Fragmentation 

La fragmentation de la BFR se fait par différents traitements mécaniques, tels que le 

déchiquetage et le broyage. Le déchiquetage est assuré généralement par une 
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déchiqueteuse, munie de couteaux qui se trouvent dans les parterres de coupes. Tandis 

que le broyage dans 1 'usine se fait par un broyeur à marteaux qui défibre et écrase ces 

résidus. Le broyage est une méthode qui facilite les processus de transformation de la 

BFR, car il donne une matière première avec une granulométrie plus fine que celle de 

la BFR déchiquetée. Dans une étape ultérieure de transformation (cas d'extraction des 

HE), le broyage permet d'augmenter la surface d'échange entre la vapeur et la biomasse 

et entraîne une meilleure volatilisation des substances odorantes, sachant qu'il 

engendre des pertes quantitatives de ces composés (Rivera et al., 2006). Subséquent le 

déchiquetage et le broyage, le tamisage est nécessaire notamment pour des applications 

à valeur ajoutée. Ce prétraitement permet de ségréguer les tailles de particules et de 

maîtriser les variabilités des procédés d'extraction en assurant une homogénéité de la 

surface du matériau à extraire. Il a déjà été démontré 1 'importance de 1 'influence de la 

taille des particules sur le rendement d'extraction. Leur homogénéité a donc un impact 

direct (Temmerman, 2011). La figure 1.2 présente la BFR brute (a), déchiquetée (8 mm 

-9 mm) (b) et broyée (1 mm- 2 mm) (c). 

(a) (b) (c) 

Figure 1.2 Les différentes formes de la biomasse après déchiquetage et broyage : 

(a) Brute (b) déchiquetée (8 mm -9 mm) (c) broyée (1 mm- 2 mm). 
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Densification en granules 

La compaction est une méthode de conditionnement de la BFR qui se fait sur les aires 

d'ébranchage au sein d'une benne amovible. Elle mène à la formation des granules et 

vise principalement à minimiser la taille des résidus forestiers et diminuer les coûts de 

transport. De plus ce traitement vise à augmenter la densité de la BFR et améliorer son 

pouvoir énergétique. Ce procédé a été développé aussi pour optimiser et améliorer les 

conditions de stockage et manutention de la BFR (Tumuluru et al., 2012). Le principe 

du procédé de granulation consiste à exercer des forces de vibration et de cisaillement 

sur la BFR pour générer des particules fines et organisées (Pietsch, 2002). La figure 

1.3 illustre les phénomènes d'interaction entre les particules de la BFR durant le 

mécanisme de compression. Les forces impliquées dans ce mécanisme sont des forces 

d'attraction, des forces intermoléculaires et des forces de cohésion qui créent une 

résistance mécanique à la séparation. Tandis que les forces d'adhésion sont nécessaires 

pour réaliser cette séparation (Comoglu, 2007). Durant ce processus, un réarrangement 

entre les particules s'établit et une réduction de la porosité responsable du phénomène 

de compaction est observée. En plus, les paramètres opératoires de la granuleuse telle 

que le débit d'alimentation, l'entrefer qui sont l'espace libre entre la filière (la matrice 

annulaire formée par des canaux avec différent diamètre et longueurs), le rouleau et la 

vitesse de rotation sont rapportés à avoir un effet remarquable sur la granulation (Ennis 

et al., 1996, Belhadhef, 20 16). 
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Biomasse forestière résiduelle 

1 
Réarrangement, glissement, empilage, réduction de la porosité 

1 

1 
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Rigidité 
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1 Fragmentation 1- Mécanisme de 
----1 Collage compression Force inter-moléculaire 
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Déformation plastique 
1 

Figure 1.3 Mécanismes de déformation des particules de la BRF au cours de la 

compression (Comoglu, 2007) 

Densification sous forme de fagot 

La notion de m1se en fagot comme mode de conditionnement est récemment 

développée. Une fois que les arbres sont ébranchés et écimés, la biomasse résiduelle 

sera par la suite, placée dans une fagoteuse qui la compresse à l'état brut sans faire de 

prétraitements préalables. Selon Douville et al., (2006), la mise en fagot est une 

technique peu chère, novatrice et très adaptée pour la récolte de la BFR accumulée sur 

les parterres de coupe. La figure 1.4 montre le dispositif utilisé au sein du laboratoire 

pour la préparation des fagots. De plus, cette technique réduit les pertes et facilitera le 

séchage du matériel ramassé sur les airs d'ébranchage ou dans les espaces de stockage. 

La mise en fagot est une méthode de prétraitement qui rend la BFR plus homogène et 

ordonnée. Les résineux s'adaptent à la mise en fagots, car leurs branches ont une taille 

réduite et une forme moins résistante comparée aux feuillus. Par ailleurs, cette méthode 

réduit considérablement les attaques fongiques et bactériennes observées avec la 
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biomasse déchiquetée, puisqu'il y a moms de contact avec les conditions 

environnementales (Douville et al., 2006). 

Figure 1. 4 Procédé de conditionnement de la BFR en fagots à l'échelle laboratoire 

par 1 'utilisation de laZ wick Roell Z 100 de capacité 100 kN 

1.2.1.3 Transport 

Le transport de la BFR des parterres de coupes vers les unités de transformation est une 

composante clé qui doit être bien étudiée pour assurer une chaîne d'approvisionnement 

écoresponsable. Il convient de mentionner que la logistique représente 50% du coût 

d'approvisionnement forestier (Iakovou et al., 2010). La durée du trajet, les charges à 

ramener et les temps de chargement et déchargement auront un impact marquant sur 

les coûts du transport. De même, pour une meilleure optimisation du maillon de 

transport, il est important d'étudier les quantités des carburants des véhicules utilisés 

durant le parcours (Rentizelas et al., 2009). Il est à noter que le transport doit être 

minutieusement étudié pour réduire ces coûts et assurer nne meilleure qualité de la 

biomasse (Ba, 20 16). 
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1.2.1.4 Conditionnement 

La préservation de la qualité de la biomasse en respectant les bonnes pratiques 

d'entreposage et de stockage afin de maintenir les propriétés physico-chimiques de la 

biomasse avant d'être livrée aux clients. La forme de la BFR (fragmentée, en granules) 

affecte le mode d'entreposage. En effet, il est préférable que la BFR soit conditionnée 

dans des milieux bien aérés pour éviter les risques d'altération causés par l'humidité et 

les attaques fongiques (Douville et al., 2006). De plus, la biomasse en tant matière 

première est humide et contient 65% d'eau en moyenne. Pour son prétraitement 

physique avant extraction des biomolécules, il est recommandé de diminuer cette 

humidité à un taux inférieur à 10%. De ce fait le séchage est un prétraitement important 

pour assurer une meilleure qualité de la biomasse et pour effectuer un stockage et 

conserver des inventaires sans risque de contaminations microbiennes (Koumaglo et 

al., 2009). Des recherches ont montré qu'une période de vieillissement en forêt de trois 

mois a réduit de 15 % de la teneur en humidité d'où la volatilisation de plusieurs 

constituants de la BFR (Ingénieurs-Conseils, 2008). Mettre une bâche par-dessus des 

fagots est une façon de conditionnement de la BFR et qui permet la réduction des pertes 

en eau causée par les changements climatiques. Le type des bâches et leurs 

compositions joueront un rôle important dans la préservation de la qualité de la 

biomasse (Ast, 2009). Dans ce contexte, la chaîne d'approvisionnement de la BFR 

nécessite un savoir-faire et des méthodologies bien rodées et étudiées pour répondre 

aux besoins des industriels. Par conséquent, le développement d'une stratégie qui 

cherche à optimiser ce système reste un défi à surmonter pour assurer la durabilité de 

la bioéconomie forestière. 

1.3 Piste de valorisation de la BFR 

La production de produits écoresponsables ainsi que la recherche de solutions pour la 

valorisation de la BFR sont devenus une des priorités des industries forestières (Figure 
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1.5). La BFR présente une source intéressante qui pourrait être une alternative aux 

produits d'origine fossiles. Les tendances de valorisation de la BFR seront toutes 

destinées pour des besoins énergétiques tels que la production des biocarburants, des 

granules énergétiques et de l'électricité. Par conséquent, les recherches récentes 

proposent d'adopter de nouvelle stratégie axée sur des bioproduits à hautes valeurs 

ajoutées à partir de la BFR ; grâce à sa composition chimique enrichissante. Ces filières 

se démarquent par la création d'emplois et par des bénéfices environnementaux. 

Figure 1.5 Voies de conversion thermochimique de la biomasse forestière (Royer 

et al., 2012) 
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1.3.1 Valorisation énergétique 

La flambée des prix des combustibles fossiles et l'émergence d'une industrie 

énergétique lignocellulosique a laissé présager un bel avenir pour la BRF en tant que 

source énergétique viable (Garcia et al., 2017). Les procédés de valorisation 

énergétique diffèrent par le type de la biomasse employée et les réactions physico­

chimiques mises enjeu. Parmi les voies couramment utilisées, il y a des voies physico­

chimiques qui permettent à la production de biodiésel (esters éthyliques et 

méthyliques), les voies biochimiques qui font appel à des microorganismes capables 

de dégrader la biomasse par la méthanisation ou par l'hydrolyse (Broust et al., 2013; 

Bastide et al., 20 15). Tandis que la valorisation thermochimique consiste à prétraiter la 

biomasse pour la formation des produits solides, liquides et gazeux (Bridgwater, 2003). 

1.3.1.1 Conversions thermochimiques de la BFR 

La figure 1.6 illustre un schéma simplifié de la voie de valorisation énergétique de la 

BFR via une conversion thermochimique. 

Figure 1.6 
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Schéma simplifié de la voie de valorisation thermochimique de la BRF 
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Pyrolyse/Liquéfaction 

La pyrolyse est un traitement thermique qui dégrade la BFR dans un milieu 

anaérobique pendant un temps réduit à des températures variantes (V an Loons et al., 

2008). La température de pyrolyse est un facteur qui influence le produit résultant et 

qui pourra être soit : solide, liquide ou gaz. Le refroidissement rapide et la condensation 

de la biomasse traitée donneront naissance à une biohuile pyrolytique (Czernik et al., 

2004). C'est un sous-produit qui a une odeur ressemblant au fumé avec une coloration 

marron foncé. Cette biohuile est constituée par des phénols, des acides carboxyliques, 

des sucres et composés volatiles. La génération de cette biohuile résulte de la 

dépolymérisation thermique des principaux composants du bois: la cellulose, les 

hémicelluloses et la lignine. L'utilisation de la biohuile comme carburant nécessite une 

désoxygénation complète ou bien un mélange avec le diesel et des agents tensioactifs, 

mais ce mélange reste coûteux et corrosif. En revanche, ce produit a des avantages, car 

il permet la production de chaleur et d'électricité pour l'alimentation des chaudières, 

turbines et moteurs Diesel. Cette technique aussi peut être considérée comme un 

prétraitement pour la gazéification (Czernik et al., 2004). 

Combustion 

La combustion à partir de la biomasse est une méthode de génération d'énergie très 

répandue et développée dans le monde. Les étapes principales de la combustion de la 

BFR sont : le séchage, le dé-volatilisation, la gazéification, la combustion du charbon 

et 1 'oxydation des produits gazeux. Les gaz issus de la combustion sont valorisés soit 

pour le chauffage résidentiel, l'alimentation des chaudières ou la production du 

biocarburant. (Nussbaumer, 2003; Erol et al., 2010). 
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Gazéification 

C'est une forme de pyrolyse qui peut atteindre des températures très élevées (900-

10500C). Les gaz dégagés sont constitués par CO, H2, CH!, C02, N2 (Demirbas, 2004; 

Sheth et al., 2009). C'est l'une des méthodes novatrices de transformations 

thermochimiques qui permet d'optimiser 50 %du rendement électrique tout en limitant 

le coût. Les gaz usés servent à la production de vapeur. Cette méthode assure un 

meilleur rendement par rapport aux autres, et elle sera utilisée dans les chaudières sans 

problème et les moteurs pour co génération après un nettoyage (Demirbas, 2004). 

Hydrolyse 

Les prétraitements de la BFR tels que le déchiquetage et le broyage donnent une 

fraction cellulosique qui peut être transformée en sucres élémentaires grâce à l'action 

des enzymes. Le plus grand défi de la dépolymérisation est la génération des produits 

fermentables (Mtui, 2009; Pu et al., 2008). 

1.3.2 Valorisation en bioproduits : Les extractibles 

L'extraction des HE à partir de la BFR est une solution prometteuse. Le tableau 1.2 

présente la composition chimique du bois et des écorces selon le type de 1 'essence. Ce 

tableau présente la teneur en extractibles au niveau des écorces qui est faible. Ces 

extractibles sont des molécules bioactives caractérisées par un faible poids moléculaire 

et leur abondance dans toutes les structures de l'arbre et qui diffère selon leurs familles. 

Les extractibles sont des substances volatiles qui contiennent plusieurs composés 

odorants qui confèrent à la matière végétale l'aspect odoriférant et assurent la résistance 

de la plante contre les attaques fongiques (Sidik, 201 0). Ces molécules sont dans les 

différents solvants tels que ( l'hexane, le dichlorométhane, l'éthanol et l'eau ... ).Grâce 

aux procédés d'extraction, les extraits végétaux récupérés appartiennent à plusieurs 

familles citons : (i) les terpènes et terpénoïdes qui donne des HE qui peuvent être 
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récupéré et incorporé dans la composition chimique des produits cosmétiques (ii) les 

cires et graisses (iii) les composés phénoliques tels que les phénols simples, les 

flavonoïdes et les tannins qui seront utilisés pour les produits de teintures (Royer et al., 

2012). Ces extractibles sont largement demandés dans le marché des bioproduits. Ils 

sont incorporés dans la formule chimique des produits cosmétiques, pharmaceutiques 

et enrichissent même la palette des parfumeurs (Zhang et al., 2006 ; Bouhlalet al., 

2017). L'industrie agroalimentaire utilise aussi les HE comme des arômes ou des 

agents de conservation pour les aliments grâce à leurs pouvoirs antibactériens et 

antioxydants. Ces HE peuvent substituer les conservateurs chimiques mutagènes et 

cancérigènes tels que l'hydroxytoluène butilé (BHT) et l'hydroxyanisole butilé (BHA) 

(Burt, 2004). 

Tableau 1.2 Composition chimique des résineux et feuillus (Royer et al., 2010). 

Composition 
Cellnlose 

Essences 
Rémi cellulose Lignine Extractibles 

Résineux 41- 46% 25-32% 26-31% 2-5% 

Feuillus 42-49% 23-24% 20-26% 3-8% 

Écorces 16-40% 38-58% 40-50% 2-25% 

1.3.2.1 Potentiels du marché québécois des HE 

Les HE sont des produits qui existent depuis l'antiquité et répondent à plusieurs besoins 

thérapeutiques, pharmaceutiques et cosmétiques. Les conifères sont parmi les essences 

les plus connues au Québec dont 1 'extraction des HE à partir desquelles se fait depuis 

50 ans (Turgeon, 2001). Selon le centre de recherche industriel du Québec (CRIQ), le 

tiers de la production des HE au Nord-Américain à partir des conifères provient du 
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Québec alors que le reste de la production provient des États-Unis. Face aux menaces 

des courtiers, le secteur des HE a confronté une instabilité économique qui a rendu ce 

marché négligé par le gouvernement et les industriels (Turgeon, 2001 ). Le Québec est 

connu par de larges superficies forestières non exploitées et une main-d' œuvre habile 

qui permet le soulèvement de la bioéconomie des régions. Grâce aux conditions 

climatiques du Québec, les HE sont plus riches en composés chimiques par rapport aux 

HE importées. Le Québec est capable d'exporter les HE à l'état brut dans les quatre 

coins du monde. Ceci est dû à des lacunes au niveau technologique, le manque 

d'expertise de la main-d'œuvre pour le fractionnement et la purification des huiles et 

le manque des recherches approfondies dans ce domaine. Par conséquent, cela explique 

la situation stagnante du secteur des HE au Québec. De ce fait, le financement des petits 

entrepreneurs ambitieux pourra être une manière pour les motiver et les rendre plus 

créatifs et novateurs dans ce secteur (Turgeon, 200 1 ). 

1.3.2.2 Caractéristiques des conifères 

Les conifères sont des essences connus par des propriétés physico-chimiques 

intéressantes ce qui encourage leurs valorisations. L'épinette noire (Picea mariana 

Mill.), le sapin baumier (Abies balsamea) et le pin gris (Pinus banksiana Lamb) sont 

parmi les essences les plus répandues ayant des propriétés physico-chimiques 

spécifiques et caractérisées par la présence des HE presque dans toutes leurs structures; 

tels que les aiguilles, les bourgeons, les cônes, les résines et les gommes (sapin) (Risi 

et al., 1945; Francezon et al., 2017). 

1.3.2.2.1 L'épinette noire: PiceaMariana Mill 

L'épinette noire est une essence originaire de l'Amérique du Nord. C'est un arbre 

caractérisé par un feuillage persistant. Les feuilles de l'épinette noire sont étalées et 

ressemblent à des aiguilles linéaires à petites tiges (Zhang et Koubaa, 2009). Les 
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exploitations forestières de cette essence engendrent des résidus contenant 

approximativement 13% de feuillages, 8% d'écorce et 6% de branches sur une base 

humide qui seront utilisés comme matière résiduelle. Ces résidus sont exploités pour 

l'extraction des HE utilisées couramment en aromathérapie (Francezon et al., 2017). 

Les HE extraites de l'épinette noire ont une masse volumique de 0,89 g/cm3 Parmi les 

constituants majoritaires de ces huiles, on trouve les monoterpènes bicycliques (u­

Pinène, ~-Pinène) avec une proportion d'environ 63% et les esters terpéniques comme 

l'acétate de bornyle avec environ 29,2% et qui sont responsables des odeurs agréables 

des HE. Alors que, les composés minoritaires (i.e. les monoterpènes oxygénés et les 

sesquiterpènes) ont une concentration qui ne dépasse pas les 5 % de la composition 

totale des huiles (Poaty et al., 2015). 

1.3.2.2.2 Le sapin baumier : Abies balsamea 

Le sapin baumier est une essence originaire de l'Amérique du Nord, appartenant à la 

famille des résineux à feuillage persistant. C'est une essence très répandue dans les 

forêts du Québec et qui domine la sapinière à bouleau blanc. Les aiguilles sont aplaties 

et leur taille varie entre 15 à 25 mm de longueur (Zhang et Koubaa, 2009). En effet, les 

feuilles et aiguilles ont des actions thérapeutiques grâce à leurs teneurs élevées en 

composés odorantes (Royer et al., 2010). Les HE extraites du sapin baumier ont une 

odeur résineuse balsamique et une masse volumique de 0,814 g/cm3 (Poaty et al., 2015; 

Burdock, 2016). Les HE du sapin peuvent être utilisées dans les breuvages non 

alcoolisés, les produits de boulangerie et les sucreries avec des concentrations variables 

(Burdock, 20 16). 

1.3.2.2.3 Le Pin gris: Pi nus banksiana Lamb 

Le pm gr1s caractérise les forêts boréales localisées dans les régions froides et 
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tempérées de 1 'Amérique du Nord (Zhang et Koubaa, 2009). L'extraction des HE à 

partir des feuilles du pin gris est une voie de valorisation de cette BFR et présente un 

rendement de 0,2% de poids des aiguilles (Poaty et al., 20 15). Ces HE sont des liquides 

transparents caractérisés par une odeur typique légèrement poivrée. Les aiguilles du 

pin gris sont utilisées pour produire du thé riche en composés phénoliques. Le tableau 

1.3 présente les composées majoritaires des HE extraites du sapin baumier, de 

l'épinette noire et du pin gris. 

Tableau 1.3 Composition chimique des HE du sapin baumier, 1' épinette noire et le 

pin gris (Poaty et al., 20 15) 

Essence Paramètres Monoterpènes 
Monoterpènes 

Sesquiterpènes Esters 
oxygénés 

Concentration 84,9% 1,3% 0,6% 9,1% 

Sapin 
Composées 

a- pmène; 
Acétate de 

baumier ~-pinène; a-tepenio1 ~-caraphy llène 
majoritaires 

Limonène 
bomy1e 

Concentration 63,5% 2,6% 1,6% 29,2% 

Épinette 
Composées 

a-pmène; 
a-tepenio1 Acétate de 

norre camphène ~-caraphy llène 
majoritaires 1, 8-cinéole bomy le 

•-3-carène 

Concentration 85,9% 2,7% 0,2% 8,2% 

Pin gris Composées a-pmène; a-tepeniol; Acétate de 

majoritaires camphène 1, 8-cinéole 
~-caraphy llène 

bomy le 

1.3.2.3 Impact du prétraitement et du conditionnement de la BFR sur les HE 

Les prétraitements de la BFR ont une influence sur la quantité et la qualité des HE 

extraites. En effet, le broyage est une technique qui entraîne la réduction de la taille de 
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la biomasse pour améliorer la surface de contact avec la vapeur d'eau durant 

1' extraction. Cependant, il peut y avoir des pertes en termes de rendement en HE dû à 

l'adsorption sur les parois du broyeur ou qui peuvent être volatilisées à l'air libre due 

à l'atteinte d'un point d'équilibre avec la température ambiante (Tischer et al., 2017). 

Néanmoins, le conditionnement de la BFR fragmentée est accompagné par des 

réactions exothermiques. Ces réactions entraînent des pertes en matières par des 

attaques fongiques et bactériennes qui peuvent atteindre environ 25 %, et engendrer 

une réduction du pouvoir énergétique (Douville et al., 2006). En effet, les phénomènes 

de dégradation dépendent généralement de l'essence forestière, de la teneur en 

humidité, de la granulométrie et de la durée de stockage. L'étude de Kim et al. (20 12) 

a montré que les attaques fongiques entraînent des pertes en poids du bois car ils 

dégradent les composés chimiques tels que la lignine et cellulose pour consommer 

leurs molécules de carbones. Par conséquent, il est nécessaire de transformer la 

biomasse immédiatement après la récolte e plus, pour éviter les risques de dégradation 

bactérienne ou fongique de la biomasse et inhiber l'activité enzymatique après la 

récolte, il est préférable de procéder immédiatement à la distillation (Desmares et al., 

2008). 

1.2.3.4 Composition chimique de la BFR 

Le fonctionnement de la plante se base sur deux métabolites primaires et secondaires 

pour assurer une productivité et une croissance continue. Les métabolites primaires 

assurent la croissance, la photosynthèse et la transpiration alors que les métabolites 

secondaires permettent la synthèse de différents composés chimiques « les 

extractibles » qui contribuent aux propriétés odoriférantes, aromatiques et aussi à la 

couleur de la plante. Les extractibles présentent une forme de résistance de la plante 

contre les herbivores, les attaques fongiques et les stress environnementaux qui peuvent 

avoir lieu (Turtola, 2005; Royer et al., 2012). La BFR possède une faible teneur en 
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extractibles qui peut atteindre 10% de son volume à base humide. Depuis 2013, très 

peu d'études exhaustives ont été menées sur les compositions chimiques des conifères 

et leurs propriétés (Royer et al., 2013). Ces composés sont classés en trois catégories 

: i) les polyphénols, ii) les cires et les résines, iii) les terpènes et les terpénoïdes. Les 

terpènes et terpénoïdes sont les composés majoritaires des HE des conifères et qui se 

trouvent presque dans les différentes structures de la plante. Ces composés 

appartiennent à la famille des hydrocarbures et sont synthétisés durant la 

photosynthèse. Les terpènes présentent des intérêts considérables et participent dans 

les réactions antibactériennes et les réactions d'oxydation. Ces derniers sont constitués 

par un nombre d'unités iso terpénique variable à savoir : les hémiterpènes (CS), les 

monoterpènes (C10), les sesquiterpènes (C15), les di terpènes (C20), les sesterpènes 

(C25), les triterpènes (C30), les caroténoïdes (C40) et les polyisoprènes (Cn) 

(Figueredo, 2007, Royer et al., 2010). Dans le cas d'extraction des HE, les 

monoterpènes et les sesquiterpènes sont entrainés facilement par la vapeur d'eau alors 

que les autres composés sont incapables de se volatiliser directement (Couic-Marinier 

et al., 2013). Le u-pinène, ~-pinène et o carène sont parmi les composés majoritaires 

des HE du pin et de l'épinette (Kubeczka, 2009). Considérant leurs activités 

biologiques et leurs utilisations thérapeutiques, ils sont toujours recherchés. Pour les 

résines, l'étude de Croteau et al. (1985) a montré que les conifères présentent des 

canaux résinifères développés et produisent de la résine qui est un mélange des 

composés terpéniques. Comme forme de lutte, la plante secrète des résines secondaires 

suite à une blessure de l'arbre. De ce fait, la résine joue un rôle majoritaire pour résister 

contre les différents types d'attaques des herbivores et des pathogènes. En effet, cela 

pourra affecter la concentration des terpènes (Royer et al., 2010). 

Les composés phénoliques sont omniprésents dans tous les tissus des végétaux, ils sont 

caractérisés par un cycle aromatique et une liaison hydroxyle. Ces composés se 

trouvent toujours sous leurs formes conjuguées, car les formes libres sont parfois 
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toxiques. La biosynthèse des polyphénols est toujours en lien avec la biosynthèse de la 

lignine qui est formée par des phénylpropanes (Royer et al., 201 0). Ces composés 

assurent la durabilité de certaines essences grâce à leurs capacités de piéger les radicaux 

libres et de bloquer les réactions enzymatiques et antifongiques (Schultz et al., 2002). 

Les flavonoïdes et les acides phénoliques protègent la plante contre les dommages des 

rayonnements ultraviolets et réagissent ainsi comme des antioxydants (Turtola, 2005). 

Les recherches menées pour identifier les propriétés des polyphénols ont trouvé que la 

coloration du bois est la résultante des groupements chromophores, issus de l'acide 

phénolique, des tannins condensés, des quinones et des flavonoïdes qui sont capables 

d'absorber la lumière visible (Royer et al., 2010). 

1.3.3.5 Définition des HE 

Substances très répandues sur la planète terre, les HE sont des extraits qm ne 

contiennent pas des substances grasses comme les huiles synthétiques. Ce sont des 

extraits des plantes, elles forment un mélange de plusieurs composés odorantes et 

phénoliques concentrés dans un végétal. Ces composés pourront être appelés aussi des 

chémotypes. La teneur en HE varie d'une plante à une autre selon les conditions 

physiologiques de la plante, les sécrétions hormonales, les apports hydriques et les 

conditions climatiques (Hilan et al., 2011 ). Ces substances sont localisées dans 

plusieurs organes de la plante tels que : les feuilles, les fleurs, les cônes, les écorces et 

les racines. L'extraction de ces mélanges odorantes complexes s'effectue par plusieurs 

méthodes telles que: l'hydrodistillation, l'entrainement à la vapeur, l'extraction par 

solvants organiques, 1 'extraction par dioxyde de carbone supercritique, microondes et 

ultrasons (Lucchesi et al., 2004). La synthèse de ces extractibles est influencée par 

plusieurs facteurs :tels que les facteurs génétiques, environnementaux, géographiques, 

le moment de récolte et la méthode d'extraction (Cosentino et al., 1999). 
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1.3.3.5.1 Paramètres influant la quantité et qualité des HE 

La biosynthèse des HE est effectuée par des métabolites secondaires au niveau de la 

plante qui dépend de plusieurs facteurs externes. La température, l'ensoleillement, les 

conditions édaphiques, la variation des saisons et la localisation géographique. De 

plus, les stades végétatifs de la plante ont un impact sur les sécrétions des HE 

(Figueiredo et al., 2008). Pour conclure, les activités d'aménagement forestier et les 

cultures sylvicoles ont une influence (Schmidt, 2009). 

Variation intra-individuelle de la plante 

La synthèse des HE dépend du stade végétal de la plante et de la phase de 

différenciation des cellules sécrétrices. Ainsi, les agrumes sont parmi les espèces très 

riches en composés odorantes. De ce fait, des études ont montré que 1 'huile des feuilles 

de pamplemousses se caractérise par une teneur élevée de sabinène et de ~-ocimène, 

par contre l'écorce contient principalement de ~-pinène, Y-terpinène et de limonène 

(Gancel et al., 2002). D'autres études ont trouvé que les HE du persil qui sont riches 

en apiol et myristicine. En outre, la myristicine domine chez 1 'espèce de persil à 

feuilles frisées alors que l'apiol domine chez les espèces racinaires (Schmidt, 2009). 

Conditions environnementales 

Les conditions affectent directement la capacité de la plante à synthétiser des HE. En 

effet, les industries des arômes sont affectées par les variations des conditions 

météorologiques. Les catastrophes naturelles telles que les cyclones, la sècheresse et 

les inondations ont des conséquences alarmantes sur la physiologie et les métabolites 

du végétal. Citons, les ouragans qui ont touché la Floride en 2004 et qui ont causé 25 

%des pertes dans la culture des oranges et 63% pour les pamplemousses. L'Indonésie 

aussi a été victime de la sècheresse qui a abaissé sa production en poivre environ deux 

tiers par rapport à sa production mondiale (Figueiredo et al., 2008). Selon Turtola 
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(2005), les conditions environnementales affectent les métabolites secondaires de la 

plante. En effet, la teneur en terpènes et les résines augmentent suite à la sécheresse. 

De plus, les substances volatiles retenues dans les cellules de la plante se concentrent 

davantage suite aux conditions de stress hydrique chez certaines espèces comme 

l'Ocimum basilicum et l 'Antemiusiaannua (Turtola, 2005). La sécheresse est parmi les 

facteurs qui perturbent les métabolites de la plante. D'un côté, elle engendre une 

variation au niveau de la photosynthèse, modifie 1' absorption des nutriments, du 

carbone, des sucres et des acides aminés. De l'autre côté, elle entraine la formation de 

plusieurs composés monoterpéniques, en particulier ceux de l'a et~ pinène, myrcène, 

limonène et ~-phéllandrène (Figueiredo et al., 2008). L'étude de Kamatou et al. (2008) 

a montré des variations du rendement en HE pour certaines espèces durant la période 

de la floraison et qui passe de 0,07 % en juillet jusqu'à 0,19 % en août pour 

Salvia.africana-caerulea. Pendant la période juillet-août, les HE ont été secrétées 

davantage pour maximiser la pollinisation. La concentration de ~-phéllandrène, 

limonène et 1,8-cineole augmente avec la diminution de la température (Pala-Paûl et 

al., 2001 ). La synthèse de certains composés est plus intense durant la période 

végétative telle que la synthèse des hydrocarbures sesquiterpèniques pour la plante de 

Archilliamille folium tandis que les hydrocarbures monoterpéniques sont majoritaires 

pendant la période de floraison (Figueiredo et al., 2008). 

Rayonnement ultra-violet 

Les conditions de stress environnementales comme la sécheresse et les rayonnements 

ultraviolets augmentent la capacité de la plante pour produire plus d'oxygène actif 

comme forme de défense. La sécrétion des substances antioxydantes au niveau de la 

plante assure une prospérité et une résistance contre les conditions de stress hydrique 

(Turtola, 2005). Les rayonnements ultraviolets (UV) entrainent une augmentation de 

l'épaisseur épidermique et une diminution de la surface foliaire. Ceci favorise la 
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synthèse de la cire et réduit le taux de transpiration et améliore la résistance de la plante 

contre la sécheresse (Bassman et al., 2001; Hofmann et al., 2003; Caldwell et al., 2007). 

De plus, les UV favorisent la sécrétion des terpènes chez les plantes aromatiques, 

néanmoins, cela n'a pas d'effet sur les conifères (Johnson et al., 1999). L'étude de 

Turtolas (2005) s'est basée sur l'étude les conifères tels que le pin sylvestre et l'épinette 

de Norvège. Le rayonnement n'a pas d'effet sur ces essences, car ces dernières 

nécessitent beaucoup d'ensoleillement pour leurs croissances. Un point de plus à 

évoquer, les aiguilles des conifères ont une surface réduite, munie d'une cuticule 

cireuse et épaisse riche en composés phénoliques. Ces derniers favorisent leurs 

protections contre les rayonnements ultraviolets (Turtola, 2005). 

Le stockage 

La biosynthèse des HE est en lien avec les techniques de stockage de la biomasse après 

sa récolte. La lumière, la température, le taux d'humidité et le niveau d'aération sont 

des paramètres qui affectent la composition des HE et leurs quantités. Dans d'autres 

cas, après la récolte, certaines espèces subissent des phases de maturation pour 

développer l'arôme suite à l'action de certaines enzymes. Par exemple les gousses de 

la V ani lia planifolia subissent après la récolte un durcissement de la paroi qui entraine 

la réaction entre les enzymes hydrolytiques (~ glucosidase et autre glycosyl­

hydrolases) qui catalysent les substrats (glucovanilline et autres) pour libérer les 

substances aromatiques de la plante comme la vanilline (Havkin-Frenkel et al., 2007). 

Effet des méthodes d'extraction 

Il existe différents types de procédés d'extraction des HE sont différents, et changent 

selon les besoins des producteurs qui cherchent toujours le gain énergétique. Le 

tableau 1.4 présente le principe et les paramètres affectant le procédé d'extraction 

(température, pression, utilisation de solvant), aussi, les avantages et les inconvénients 

de chaque méthode d'extraction en termes de rendement, qualité en HE et impact sur 
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l'environnement. L'extraction des HE à partir des tissus d'un végétal est assurée par 

le phénomène de diffusion qui est un processus long. L' entrainement des composés 

volatils dépend de plusieurs facteurs tels que : la quantité de la fraction lipidique de la 

plante, le degré de solubilité des composés volatils, les gradients de pression totale et 

les gradients de la température durant le procédé d'extraction (Djerrari, 1986). Le 

phénomène d'extraction suit le principe de la loi de Fick (Équation 1 ). 

LoideFick: ]j= -pD;/'Jcj [1] 

]j: Flux massique (kg.m·2 s·1 ), 

p: Masse volumique (kg.m3
) 

DiJ: Coefficient de diffusion binaire (m2 s·1 
), 

"J c/ Fraction massique (sans unité) 

Hydrodistillation 

Cette méthode consiste à immerger le matériel végétal en contact direct avec l'eau et 

porter l'ensemble à ébullition à pression atmosphérique. L'augmentation de la 

température engendre 1 'éclatement et la pénétration de 1 'eau qui solubilise les HE. 

Ensuite, la libération des molécules volatiles retenues dans les cellules. La vapeur 

récupérée sera chargée avec les substances aromatiques et sera par la suite refroidie 

dans un condensateur. Enfin de l'extraction, l'hydrolat sera recueilli dans l'essencier. 

Les HE ont une densité plus faible que l'eau qui est aux alentours de (0,8- 0,9). Cette 

faible densité favorise leur flottation à la surface de l'eau florale et la séparation des 

deux phases (Lucchesi, 2005). L'exposition pour une longue durée de la matière 

végétale avec 1 'eau engendre des modifications de la composition chimique des HE. 

L'hydrolyse partielle des esters, l'isomérisation, l'oxydation, la solubilisation de 
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certains composés et libérations des notes de brûlé résultent suite à ce contact prolongé 

(Guenther, 2013). 

L' entrainement à la vapeur 

C'est une méthode qui s'effectue par la diffusion HE de milieu intracellulaire de la 

plante vers l'extérieur par le passage d'un flux de vapeur sans contact avec l'eau. Les 

vapeurs récupérées entrainent les composés volatils de la plante qui seront refroidis. Il 

y a apparition de deux phases non miscibles :une phase aqueuse qui est l'eau florale et 

une phase organique qui contient les HE. La figure 1. 7 schématise les quatre principales 

étapes qui se déroulent pendant l'entrainement à la vapeur: 

1- Condensation de la vapeur d'eau saturée sur les surfaces de la matrice 

accompagnée avec un apport de chaleur par le phénomène de convection 

2- Augmentation de la température de surface rapidement et propagation de la 

chaleur par conduction au cœur de la matrice solide avec un gradient de 

température entre la surface et l'intérieur 

3- Migration par diffusion, capillarité ou osmose des composés volatils retenus 

dans les cellules. Ces passages des composés dépendent principalement du 

gradient de la température, structure et perméabilité de la paroi, la porosité et 

surface spécifique. 

4- Diffusion des composés volatils à la surface avec une température comparable 

à celle de la vapeur. Enfin ces composés seront entrainés à la surface du 

condenseur avec une pression partielle correspondante pour chacun. 
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MILIEU INTERIEUR 

/ 
gran de matière première 

Figure 1.7 Processus de transfert de la matière pendant l'extraction par 

entrainernent à la vapeur (Besornbes, 2008) 

Extraction assistée par microondes 

L'extraction par micro-ondes s'effectue de l'intérieur vers la périphérie de la cellule 

végétale. Cela peut engendrer des forces de pression plus élevées qui entrainent 

l'éclatement d'un nombre plus élevé de cellules. L'extraction classique par (HD, hydra 

diffusion, ou entraînern ent à la vapeur d'eau) se prolonge pour une longue durée tandis 

que l'extraction assistée par micro-ondes est aux alentours de 30 minutes 

(11oradalizadeh et al.,2013). La puissance des micro-ondes est un paramètre qui doit 

être contrôlé par rapport à la quantité du végétal. Dans le cas d'utilisation d' un solvant 

lors de 1' extraction corn binée, les puissances appliquées peuvent être 45 fois 

supérieures à la masse du végétal à traiter alors que pour une HD assistée par micro­

ondes, elle nécessite des puissances plus élevées aux alentours de 1200 W (Lucchesi, 

2005). Des études ont montré que le temps d'extraction et le volume d' eau auront un 

irn pact sur la qualité des HE. En effet, 1' augrn enta ti on de ces deux pararn ètres engendre 
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une accumulation des composés hydrolytiques et une réduction des composés 

oxydatifs (Wang et al., 2006). Les travaux de Pare et al. (1991), ont montré que la 

technique de l'HD combinée avec une microonde est une méthode plus rapide en 

termes de temps d'extraction et entraine une amélioration du rendement tout en 

favorisant l'extraction des composés volatils (Pare et al., 1991). D'un point de vue 

qualitatif, 1' extraction des HE assistée par microondes à partir des feuilles de myrte a 

entrainé l'apparition du 71% du nonacosane alors que sa concentration était nulle suite 

à l'hydrodistillation (Chemat et al., 2006). 

Extraction par solvants organiques 

L'extraction par solvant organique consiste à faire attaquer la matière végétale par un 

solvant tel que l'hexane, le cyclohexane, l'éthanol, le dichloroforme ou l'acétone, et le 

laisser macérer pendant une durée fixée puis éliminer le solvant pour récupérer les 

extraits de la plante. Cette méthode est conteuse, car elle nécessite des quantités 

importantes de solvants. De plus, les solvants causent des problèmes de toxicité et de 

gestion des déchets (Atz Dick et al., 2017). 

L'extraction par C02 supercritique 

Parmi les méthodes innovantes, 1 'extraction par C02 supercritique s'effectue grâce à 

1' abondance de C02 dans 1' atmosphère, la biosphère, et constitue 0, 03 % de 1 'air. Le 

principe de l'extraction avec cette méthode consiste à mettre la matière végétale dans 

1' extracteur, le C02 est acheminé vers 1' extracteur après avoir été comprimé et chauffé 

à 30°C ou 40°C. Il est ensuite chargé en extractibles pour être détendu. Une détente 

isotherme de l'état supercritique à l'état gazeux qui entraine la séparation de soluté du 

gaz dans le séparateur. 



Tableau 1.4 

Méthodes 
d'extraction 

Distillation 
à la vapeur 

Extraction par 
solvant 

Hydrodistillation 

Extraction avec 
lill fluide 
supercritique 

Extraction par 
ultrasons 

Extraction par 
micro-ondes 

HD combinée 
avec ITllcro­
ondes 

Différentes méthodes d'extraction des HE 

Principe 

Le matériel végétal est en contact direct avec la vapeur 
d'eau qui est ensuite condensée. La récupération se fait 
dans nn séparateur d'où la dispersion d'HE dans l'eau 
s'effectue. 

La séparation des huiles de solvant se fait par évaporation 
du solvant à des températures élevées. 

Le matériel végétal est submergé dans 1' eau qui va sera 
chauffé jusqu'à ébullition. Le mélange est récupéré au 
niveau d'nn essencier, après son passage dans le 
refroidisseur 

L'extraction requiert lill fluide supercritique (e.i. COz en 
présence d'un solvant organique). 

Les ondes sonores exercent des vibrations au niveau des 
parois cellulaires des plantes, ce qui améliore 
1' extraction. 
Le chauffage de matériel végétal se fait de 1 'intérieur 
vers la périphérie, ce qui engendre 1 'augmentation de la 
pression de 1' eau à 1 'intérieur des cellules ce qui 
favorise 1' éclatement des cellules et le déversement de 
leur contenu dans le milieu extérieur. 

Avantages et Inconvénients 

Méthode très simple 
Pas de dépenses énergétiques, 
perte de temps 

Méthode efficace lente, 
coûteuse 
Nécessite des températures 
élevées (dégradation de 

uel ues constituants des HE 

Méthode efficace, mais lente 
pour 1 OOg ( 4h) 
Consonunation d'importantes 
quantités d'eau. 

Méthode efficace et à faible 
coût 
Pas de dégradation oxydative 
des lipides 

Réduction du temps 
d'extraction 

Efficacité environnementale 
Méthode rapide 
Économie de temps, d'eau, pas 
de solvant résiduel. 

C'est lille méthode qui nécessite pour 100 g de matériel Bon rendement, rapide (75 
végétal: des puissances (1200 watt) et durée 15 min. min), faible coût 

Références 
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al., 2009; Saikaew et al., 
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(Stashenko et al., 2004; 
(Chemat,2005) 
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1.4 Les applications des HE 

1.4.1 Pouvoir antioxydant des HE 

Dernièrement, les consommateurs évitent les produits gorgés de substances chimiques 

et s'orientent vers des produits naturels sans additifs chimiques. Ils doutent des 

toxicités et le risque des maladies mutagènes et cancérigènes (Williams et al., 1999). 

En effet, les extraits des végétaux étaient toujours employés pour améliorer la saveur, 

la couleur et le goût des aliments. En outre, ils peuvent agir comme des agents de 

conservation et préservation contre les réactions d'oxydations. En effet, un antioxydant 

est défini comme une substance qui agit à faible concentration et inhibe l'activité d'une 

substance oxydable. Les antioxydants cherchent à réduire l'activité des radicaux libres 

en radicaux moins réactifs (Figure 1.8). Ils forment la première barrière envers les 

radicaux libres et maintiennent la stabilité d'un produit ou d'un organisme (Y adav et 

al., 2016). Les radicaux libres sont des molécules dérivées de l'oxygène ayant des 

électrons libres sur leurs couches externes. Ces électrons cherchent toujours leurs 

stabilités et sont capables même d'arracher d'autres électrons d'autres composés tels 

que les protéines, les acides aminés, les lipides et l'ADN (McCord, 2000). 



Molécule possédant 
des électrons en excès 

Electron Ajouté 

Don d'électron 

Stabilisation du Radical 
Libre grâce au 
don d'électron 
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Figure 1.8 Action des antioxydants naturels pour neutraliser les radicaux libres 

(McCord, 2000) 

Le phénomène de stress oxydatif est la résultante des agressions biologiques des 

radicaux libres sur les cellules. Il est irréversible causé par les radicaux libres qui sont 

instables et cherchent à récupérer des électrons ou protons aux alentours pour se 

stabiliser (Rolland, 2004). De plus, l'oxydation induit des réactions de peroxydations 

en continu jusqu'à engendrer un désordonnérnent de la membrane et un déséquilibre 

lors de l'échange rn ern branaire (Koechlin-Rarn onatxo, 2006). Les antioxydants 

naturels sont parmi les composés chimiques majeurs habituellement présents dans les 

HE qui réduisent ces réactions. Les composés phénoliques, les vitamines et les 

caroténoïdes participent aussi à la réaction d'oxydation (Hellal, 2011 ). Ils ont plusieurs 

propriétés préventives et permettent d'éviter le rancissement des aliments et évitent la 

dégradation des propriétés organoleptiques d'un produit (Yadav et al., 2016). Le 

mécanisme de l'activité antioxydante pourra se faire par deux méthodes : soit par le 

piégeage des radicaux qui sont capables d'interrompre une chaine de catalyse en lui 

cédant un atome d'hydrogène (HAT) comme suit: AH+ R•---+ A•+ RH, soit par le 

don d' une molécule stable (Dehariya et al., 2018) ou soit par le transfert d'un électron 

(Rolland, 2004). 
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1.4.1.1 Natures des antioxydants 

Les antioxydants peuvent être répartis en deux catégories : synthétiques et naturels. 

Antioxydants synthétiques 

Les antioxydants synthétiques sont incorporés dans la composition chimique de 

plusieurs produits alimentaires et cosmétiques grâce à leurs hautes performances, faible 

coût et la disponibilité sur le marché (Xiu-Qin et al., 2009). La figure 1.9 montre des 

exemples d'antioxydants synthétiques tels que: le (BHT) hydroxytoluènebutilé, le 

(BHA) hydroxyanisolbutilé, le (GP) gallate de propyle et le (BHQT) 

butylhydroquinone tertiaire (Guan et al., 2005). L'utilisation de ces antioxydants est 

réglliée par les autorités (André et al., 2010). Malgré leurs efficacités, les antioxydants 

synthétiques suscitent des inquiétudes quant à leur toxicité et leur rnutagénicité. Cela 

incite les industriels à trouver des alternatives économiques et rassurantes (Williams et 

al' 1999). 

Figure 1.9 

~çr 
'" BHT BHA 

~ 
"" TBHQ 

Structures de quelques antioxydants synthétiques (Guan et al., 2005) 
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Antioxydants naturels 

La substitution des additifs chimiques par des produits naturels ces dernières années 

est devenue une tendance (Pokorny, 1991 ). En effet, les antioxydants naturels sont 

parmi les composés chimiques majeurs habituellement présents dans les HE. Parmi 

lesquelles il y a : les terpènes oxygénés, les composés phénoliques, les vitamines et les 

caroténoïdes qui participent à la réaction d'oxydation (Hellal, 2011 ). Ces derniers 

piègent et inhibent la chaine de genèse des radicaux libres (Podst;dek, 2007). Ils sont 

capables de céder les atomes d'hydrogène grâce à leurs groupements hydroxyles et qui 

seront capables à inactiver des oxydants (Bougandoura et al., 2013). Ils ont plusieurs 

propriétés préventives qui permettent d'éviter le rancissement des aliments et évitent 

les pertes des propriétés organoleptiques d'un produit (Yadav et al., 2016). La majorité 

de ces composés sont formés par un noyau aromatique et un groupement hydroxyle 

(Shahidi et al., 1999). Le tableau 1. 5 présente les antioxydants naturels les plus connus. 

Tableau 1.5 Les antioxydants naturels et leurs propriétés physico-chimiques. 

Les antioxydants 

Les polyphénols 

Les flavonoïdes 

Les caroténoïdes 

La vitamine C 

Propriétés 

Préviennent les maladies cardiovasculaires et le cancer. 

Préserve les propriétés organoleptiques des aliments. 

Capable de piéger les différentes gammes d'oxygènes, 

d'azote etles espèces chlorées. 

Capable d'interrompre les réactions d'initiation et 

prolongation des radicaux libres 

Participe à la deuxième ligne de défense contre le stress 

oxydatif. 

Capables de capter les radicaux libres et facilitent le 

transport des électrons vers la membrane plasmique. 

Références 

(Dimitri os, 
2006). 

(Halliwell et 
aL, 2005). 

(Di Mascio et 
aL, 1991) 

(Podsçdek, 
2007) 



39 

Il existe plusieurs méthodes de détermination de ces composants (Tableau 1.6) et qui 

sont classées en 3 groupes. 

Méthodes indirectes pour la détermination des phénols totaux par réduction du 

Fe 2+. 

Méthodes qui utilisent les méthodes de l'oxydation lipidique. 

Méthodes basées sur le piégeage des radicaux libres : i) Capacité d'absorbance 

du radical d'oxygène (ORAC), ii) Potentiel antioxydant réactif total (TRAP), 

iii) Diphenyl-1-picryhydrazyl (DPPH) 



Tableau 1.6 Différentes méthodes pour la détermination du pouvoir antioxydant des HE 

Méthodes 

Méthode de DPPH 

(2,2-diphenyl-1-

picrylhydrazyl) 

Méthode de 

réduction de fer 

(FRAP) 

Dosages des phénols 

totaux (Folin­

Ciocalteu) 

ORAC (oxygéne 

radical absorbance 

capacity) 

Prindpe 

La réduction se fait virage de la coloration 

de violette du DPPH en jaune suite à 517 

nm. La concentration en antioxydant est 

en lien direct avec la diminution de la 

coloration qui est en rapport avec la 

coloration de la solution. 

Cette méthode s'effectue par un transfert 

d'électron, durant laquelle il y a une 

réduction du fer ferrique en fer ferreux 

(coloration bleue). 

Un virage de la coloration qtù donne un 

oxyde bleu de tungstène et de molybdène. 

L'intensité de la coloration témoigne la 

quantité des polyphénols de l'échantillon. 

Les antioxydants durant cette réaction 

cèdent leurs hydrogènes et retardent la 

dégradation de la molécule cible. D'où la 

dinùnution de l'intensité de fluorescence. 

Avantages et inconvéruents 

Méthode simple peu coûteuse. 

Les antioxydants ne réagissent pas tous à 

cause de la stabilité du DPPH. 

La réaction réversible donc la 

quantification n'est pas exacte des 

an ti oxydants. 

Méthode simple et écononùque. 

Rapide d'où pas la totalité des phénols 

qtù vont réagir. 

Méthode simple et peu coûteuse 

Le réactif de Folin réagit aussi avec les 

sucres réducteurs et les sul fi tes. 

Pertinence biologique aux antioxydants. 

Méthode sensible aux variations de la 

température. 

Références 
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1.4.2 Activité antibactérienne des HE 

Les HE sont des extraits dotés de plusieurs propriétés. En 1881, Delacroix a découvert 

la capacité des HE à attaquer des souches bactériennes (Boyle, 1955; Burt, 2004). 

Grâce à leurs pouvoirs antibactériens, les HE sont incorporées dans la formulation 

chimique de plusieurs produits pharmaceutiques, cosmétiques et alimentaires. 

Particulièrement, l'industrie alimentaire projette ses lumières sur les HE et leurs 

potentiels et cherche à remplacer les additifs alimentaires. D'une part, ces extractibles 

conservent les aliments et préservent leurs qualités organoleptiques. D'autre part, ils 

inhibent le développement des 
. . 

m1croorgamsmes (Burt, 2004). L'activité 

antibactérienne est une propriété qui caractérise les HE par rapport aux autres 

extractibles végétales. L'étendue d'action des HE est large et permet d'anéantir un 

nombre important de bactéries et même d'autres souches qui ont développé des 

résistances à des antibiotiques (Kalemba et al., 2003). Ce pouvoir est en lien direct avec 

la nature des composés chimiques des huiles et leurs concentrations (Burt, 2004). 

D'ailleurs, les HE contiennent des hydrocarbures cycliques qui sont lipophiles ceci leur 

confère la capacité de se lier avec les lipides et les protéines cellulaires de la membrane 

cellulaire des bactéries et sont capables d'interrompre l'interaction lipide-protéine 

(Knobloch et al., 1986). Par conséquent, ils entrainent un gonflement de la bicouche 

membranaire, une altération du fonctionnement de la membrane et cause la 

déstabilisation des structures et les rend plus perméables (Sikkema et al., 1994; Chi et 

al., 20 19). Cette perméabilité engendre la migration des ions et constituants 

intracellulaires responsables à la survie des cellules (Burt, 2004). Les hydrocarbures 

qui constituent les HE peuvent aussi modifier l'action des enzymes impliquées dans la 

régulation de l'énergie et la synthèse de composant structurel (Conner et al., 1984). Il 

existe plusieurs types de bactéries, tandis que, les HE agissent mieux sur les Gram 

positif que les Gram négatif. Les Gram négatif résistent plus à cause de la nature de 

leur paroi cellulaire qui réduit la pénétration des composés hydrophobes à travers des 
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revêtements lipopolysaccharidique (Burt, 2004). La figure 1.10 illustre la structure 

d'une cellule bactérienne. 

Proton 

H" 

Membrane cytoplasmique 

Figure 1.10 La structure de la membrane cytoplasmique d'une cellule bactériem1e 

(Burt, 2004) 

Une étude a montré que l'activité antibactérienne par les composés phénoliques est due 

à la présence des groupements hydroxyles qui contribuent à leur l'activité (Ultee et al., 

2002). Le carvacol et le thymol agissent d'une façon différente par rapport aux 

bactéries gram positif et négatif (Dom1an et al., 2000). En effet, les espèces de 

Pseudomonas sont moins sensibles à 1 'action des HE (Wilkinson et al. , 2005). Ils sont 

dotés d 'une membrane contenant des polysaccarides et des composés inactifs qui 

confèrent une résistance élevée par rapport aux plusieurs types d'huiles. Le genre des 

Staphylocoques dorés présente une sensibilité importante par rapport aux huiles des 

agrumes, de lavande, de menthe et l'eucalyptus. D'autres huiles extraites à partir des 

thyms de la Corée et thymus Jvfagnus sont capables d 'inhiber la croissance de 
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Streptococcus pneumoniae, Samonellatyphimurium, Salmonella entereditiset S aureus 

(Burt, 2004). 

1.5 Aspect original du projet 

Ce projet vise à intégrer de nouvelles étapes dans la chaine logistique de 

l'approvisionnement de la BFR. Il traite plusieurs scénarios de prétraitement et 

conditionnement de la BFR. Très peu d'études ont fait le lien entre les différentes 

étapes de la chaîne d'approvisionnement et leur influence sur la qualité de l'HE 

extraites. De plus l'adaptation d'une technologie d'extraction des HE à une méthode 

de conditionnement de la biomasse est un aspect novateur de ce projet. 

1.6 Pertinence du projet en écologie 

La valorisation de la BFR en HE est une étude en plein développement qui permettra 

l'épanouissement de la bioéconomie forestière. Les récoltes de la BFR des parterres de 

coupes sans modération pourraient causer une altération des propriétés du sol et un 

appauvrissement du sol en matière organique. Toutefois, il est nécessaire de trouver un 

équilibre durant la récolte afin d'assurer la fertilité des sols et une durabilité écologique. 

Les chercheurs ont toujours mentionné 1 'importance ou la nécessité de faire un 

équilibre durant la récolte de la BFR qui dépend du type de peuplement (Kim, 2001 ). 

Par exemple, les sols du pin gris sont des sols fragiles et tolèrent mal la récolte, tandis 

que l'épinette noire tolère des taux de récolte atteignant 50%. La récolte des résidus 

facilite la croissance des jeunes arbres et réduit le nombre des tiges entrainé par les 

ruisseaux. L'abattage des arbres malades augmente la résistance des peuplements 

forestiers des attaques fongiques. De même, des analyses statistiques ont montré qu'au 

Canada 50 % de la BFR a été récupérée. La densification en granule ou sous forme de 

fagots sont des pratiques qui visent à améliorer le maillon de la logistique et minimiser 

la taille de la BFR sur les sites de récoltes. Le développement de ces méthodes de 
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conditionnement permettrait de réduire le nombre et le coût des moyens de transport. 

De plus, réduire la consommation des carburants fossiles qui engendre des émissions 

des GES. Récemment, les chercheurs se sont focalisés sur les effets environnementaux 

plus précisément l'émission des composés organiques naturels dans l'atmosphère 

(Kim, 2001). En effet, ils ont démontré que les substances dégagées par les arbres 

auraient un impact sur la qualité de l'air. Le a pinène et ~ pinène sont les composés 

monoterpéniques majoritaires qui sont capables de réagir avec l'ozone atmosphérique, 

les radicaux libres et N03, par conséquent, ils sont liés aux changements climatiques 

(Kim, 2001). À l'échelle des procédés d'extraction, les générateurs d'électricité des 

appareillages de l'hydrodistillateur rejettent des quantités de dioxyde de carbone qui 

sont équivaux à (3464 g de C02/ g d'HE) (Ferhat et al., 2006). Alors que l'entrainement 

à la vapeur est une technique écoresponsable qui réduit les émissions de C02 dans 

l'atmosphère et évite l'utilisation des solvants organiques. (Golmakani et al., 2008). 

Ce projet vise à démontrer 1 'opportunité de développer des produits écoresponsables 

pouvant être des alternatives vertes à des composés pétrochimiques ou synthétiques 

actuellement utilisés par divers marchés d'application 



CHAPITRE II 

APPROCHE MÉTHODOLOGIQUE 

2.1 Objectifs et hypothèses 

L'objectif général du projet est d'étudier l'effet de l'ajout de nouvelles étapes dans la 

chaine logistique d'approvisionnement et prétraitement de la BFR sur l'efficacité des 

procédés d'extraction des HE et leur composition chimique. 

Pour ce faire, les objectifs spécifiques suivants ont été fixés et à chaque objectif 

spécifique, au moins une hypothèse lui a été attribuée : 

1. Évaluer l'effet des prétraitements mécaniques (broyage et granulation) de la BFR 

sur le rendement et la qualité des HE extraite par hydrodistillation. 

H.l.l. La densification de la BFR sous forme de granules pour 1 'extraction des HE est 

une nouvelle application qui dépendra des paramètres de granulation. Les ratios de 

compression (faible et modéré) qui seront appliqués améliorent le rendement et la 

composition chimique des HE. Plus le ratio de compression augmente, plus les granules 

seront compactés et la surface de contact des particules avec la vapeur d'eau deviendra 

faible d'où le rendement en HE diminue. 

H.1.2. L'extraction des HE a été effectuée par plusieurs procédés pour une BFR soit 

brute ou broyée. Cependant, aucune étude n'a été menée sur une BFR densifiée en 



46 

granules ou en fagots par les méthodes d'hydrodistillation et entrainement à la vapeur. 

Ces procédés montrent une amélioration du rendement en HE. 

H.1.3. Le type d'essence est un facteur influant sur le rendement des HE. Les 

différentes méthodes de prétraitements seront appliquées sur les trois essence et 

l'évaluation de l'effet sur la composition chimique des HE extraites par les 

l'hydrodistillation est étudiée. Le sapin baumier, l'épinette noire et le pin gris sont les 

trois essences qui seront soumises à l'extraction par hydrodistillation et leurs 

compositions chimiques seront évaluées. 

2. Évaluer l'influence de la densification en fagot de la BFR sur le rendement en HE 

et sur la qualité de la BFR après un temps de vieillissement. 

H.2.1. La densification de la BFR sous forme de fagot augmente la productivité en HE 

et préserve sa qualité. Ce prétraitement permettra l'assemblage de la BFR sans 

1' intervention des traitements mécaniques et facilite 1' entrainement des substances 

odorantes. 10, 20, 30, 40 et 50 kN sont les niveaux de compression qui seront fixés 

pour évaluer l'effet de compactage sur la productivité et les propriétés des HE. 

H.2.2. La durée du vieillissement des fagots à l'air libre aura un impact négatif sur le 

rendement et la composition chimique des HE. Ces huiles sont des composées sensibles 

qui dépendent des conditions du stockage telles que la température, la lumière, le taux 

d'oxygène et le taux d'humidité. 

3. Évaluer l'effet des procédés d'extraction (hydrodistillation et entrainement à la 

vapeur) sur le rendement et la composition chimique des HE issue des trois 

essences (sapin baumier, épinette noire et pin gris). 
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H.3.1. L' entrainement à la vapeur est un procédé qui favorise 1 'extraction des HE plus 

concentrée en composés chimiques pendant une courte durée. 

2.2 Matériel 

2.2.1 Matière première 

Les conifères sont les essences les plus répandues dans les forêts boréales. De ce fait, 

les essences étudiées durant cette étude sont : le sapin baumier (Abies balsamea), 

l'épinette noire (Picea mariana Mill) et le pin gris (Pinus banksiana Lamb) provenant 

de la forêt de l'Abitibi-Témiscamingue, plus spécifiquement du site Taschereau 

localisé au nord de Belcourt, Québec (Figure 2.1 ). Ces résidus de biomasses 

contiendront environ 70% d'aiguilles et 30% de branches qui ont des diamètres 

inférieurs ou égaux à 10 cm sur une base humide. La récolte du sapin baumier et 

1' épinette noire ont été effectuées pendant la période d'été et 1 'automne 20 18, 

respectivement. Tandis que le pin gris a été récupéré pendant la période d'hivers 2018. 

Ces résidus forestiers seront collectés et amenés au laboratoire pour 1 'extraction des 

HE et leurs caractérisations. 
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Figure 2. 1 Site de récolte de la BFR du sapin baumier, épinette noire et pin gris de 

la forêt de 1 'A bi ti bi-Témiscamingue, site Taschereau au nord de Bel court, Québec. 

2.3 Méthodes 

2.3.1 Description des méthodes de prétraitements et conditions opératoires 

Suite à sa réception, la BFR sera répartie en 5 lots (Figure 2.2). Le premier lot subira 

seulement l'étape de déchiquetage a été effectuée par une déchiqueteuse de branches 

(Bandit, modèle : 65 XP à disque compact) et donne des particules avec un diamètre 

variant entre (8 mm -9 mm). Le second lot a subi les deux étapes de déchiquetage et de 

broyage. Ce broyage a été effectué à l ' aide d'un broyeur industriel à marteaux (Schutte 

Buffalo, Hammer Mill). Ce broyeur est doté d'une grille de passage comportant des 

mailles de 5 mm de diamètre afin d'assurer une granulométrie plus fine de la biomasse 

variante entre (1 mm - 2 mm). Le troisième lot a subi les étapes de déchiquetage, de 

broyage et de densification par granulation. La granulation a été effectuée à 1 'aide d'une 
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granuleuse KHAL avec un débit de (50 kglh). Cette granuleuse présente une chambre 

de granulation sous forme d'un boîtier renfermant une filière, des rouleaux et un plateau 

d'éjection. Les filières sont caractérisées par plusieurs ratios de compression variant 

entre faibles et élevés. Lors de la granulation de la BFR la filière sera fixée à 6 mm de 

diamètre. Le but de ce test est de simuler un scénario de conditionnement de la 

biomasse par densification pour réduire son volume et ainsi augmenter la charge utile 

lors du transport de la biomasse vers les usines de transformation. Le quatrième lot a 

été conditionné sous forme de fagots sans aucun prétraitement. La mise en fagots est 

effectuée par un moule cylindrique placé sous une machine d'essais mécaniques 

universels, Zwick Roell ZlOO de capacité 100 kN. Le but de ce test est de compresser 

la BFR et réduire sa taille tout en préservant la teneur en HE. Le dernier lot est utilisé 

comme «témoin »des branches qui n'ont pas subi aucun prétraitement. 

Contrôle 

Figure 2.2 

Biomasse 
déchiquetée 

Biomasse forestiere résiduelle 

Biomasse broyée Biomasse en granule Biomasse en fagot 

Les différentes formes de la BFR avant 1' extraction des HE 
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2.3.2 Évaluation de l'effet de vieillissement sur la qualité de la BFR 

Après la mise en fagot, une partie de la BFR subira directement 1' extraction, la 

deuxième partie sera répartie en trois lots. Dans le premier lot, les fagots seront 

conditionnés à l'air libre étalés sur les périodes suivantes: 7 jours et 21 jours. Durant 

la période de stockage, le contrôle qui est juste visuel vise à vérifier la présence de 

proliférations des attaques fongiques à la surface de la biomasse qui sont aptes de 

détériorer la qualité de la BFR et par conséquent à réduire le rendement en HE. La 

figure 2.3 illustre la méthodologie suivie pour la préparation de la BFR pour les 

procédés d'extraction. 

Sapin baumier Épinette noire Pin gris 

1 

! 
1 Biomasse forestière résiduelle (BFR) 1 

l 
1 Prétraitements 1 

Stockage: 
Oj ,7j,21j 

l 
1 Extraction des HE 1 

1 

Hydrodistillation Entratnement à la vapeur 

Figure 2.3 La méthodologie suivie pour la préparation de la BFR et l'extraction des 

HE par hydrodistillation et entrainement à la vapeur 
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2A .Proaédé d' extraction des HE 

2.4 1 ~ydro<:hstdlat1on de 1~ bt9llla~se forestiêre 

ln1ttalement, l'hydrodtstillat1on se fait dtrecternent &ut la BFR brute fratchernent 

cueillie alin de· prevenir la volatilisation des. HE r~;tenus dans les cellules de la BFR, 

E:nnnta, l ' toJ~ractton ~Bt et1il<:LUél! sur la biomas~e <Jêcluquettil!, broye~. granulee et. en 

fagot. Cette méthode d' ey;tract'Je>n est assurée par un l~ydrodi;tillateur (1\few house 

Manufacturing Co., USA) muni d'une puissance de 2000 Watt et un alambic de 

capacité cle 34 L. Le dispositif d'hydrodistitlation est: présenté dans la figure 2.4. La 

quantit& de la rnntl~'e ·v égëtale à di&tille - est ,r mw 11""11 :; kg. Les e~sais çl' llXb"action 

s' effecruent en triplicata. La durée de chaque exl:r,lction varie :entre 7 et 8 h . Apres 

l'HD. les huiles extrnites sont récupérées et conservées dans -des Flacc<tls 

hermét,qu<:roer\1, t'errnés decoule1.1r brune empSchant la pc!netmtton de la ktmtère et ~onL 

conservées à 4~Ç pour les analyses ul tétt~wes. 

D ispositif d' elÇtra.;tion des HE (j'lydrcdistillateut? 



52 

2.4.2 Procédé d'extraction par entrainement à la vapeur 

Pour des raisons de comparaison entre le procédé d'hydrodistillation et d'entrainement 

à la vapeur, le même dispositif a été utilisé pour extraire les HE. De plus, 5 kg de BFR 

ont été placés au niveau de l'extracteur. L'entrainement à la vapeur est une méthode 

quis' effectue par la création des forces de pression (par un système de création de vide) 

sur les surfaces de la biomasse. L'ajout d'un baromètre permettra la mesure de la 

pression de 1 'hydrodistillateur lors du chauffage. Dès que le montage atteint le niveau 

de pression voulu, qui variera entre 1 et 3 bars, l'ouverture d'une vanne permettra 

1' enfouissement de la vapeur d'eau au niveau du condensateur et enfin la récupération 

des HE. La vapeur générée est issue après une température de 115°C. Le procédé 

d'entrainement est plus court et durera environ 4 heures. 

2.5 Analyses et caractérisations physico-chimiques des HE 

2.5.1 Calcul du rendement 

Selon la norme AFNOR (1986), le rendement en HE est le rapport entre le volume des 

HE extraites et la masse de la biomasse traitée sur une base humide. Le rendement sera 

calculé selon la formule de l'équation 1. Le taux d'humidité initial de la BFR avant 

l'extraction et pour chaque lot est présenté dans le tableau 2.1. 

R <}( = lOOx QuantîtédesHErécupérées(mL) 
( 

0
) Quantité du matériel végétal à l' entré(g) 

[1] 
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Tableau 2. 1 Teneur en humidité de la BFR avant et après le broyage et après la 

granulation 

Teneur en Après Après 
BFR brute Après broyage 

humidité(%) séchage granulation 

Sapin baumier 40,0% 36,0% 25,0% 20,7% 

Epinette noire 50,0% 42,0% 25,0% 22,0% 

Pin gris 43% 34,2% 26% 21,4% 

2.5.2 Mesure de la densité 

Selon la norme française NF ISO 279 : 1999 (T75-lll ), la densité relative des HE sera 

déterminée par un pycnomètre des liquides de volume (25 mL). Elle sera calculée par 

la formule suivante de 1 'équation 2 : 

d = m 2 -m 0 [ 2] 
m1 -mo 

Avec: 

mo: masse de pycnomètres vides 

m1: masse de pycnomètre remplie d'eau 

nu: masse de pycnomètre remplie d'huile essentielle 

d: Densité relative des huiles essentielles 

2.5.3 Chromatographie phase gazeuse couplée à la spectroscopie 

de masse GC/MS 

L'analyse quantitative des HE a été effectuée à l'aide d'un chromatographe à phase 
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gazeuse couplée avec une spectroscopie de masse (GC/MS) (Agilent Technologie 

789B, Biom-13) présenté dans la figure 2.5. 

Figure 2.5 Chromatographe à phase gazeuse couplée avec une spectroscopie de 

masse (Agilent Technologie 789B, Biom-13) 

C'est une technique qui permet de séparer les constituants des HE par une colonne 

capillaire spécifique à des températures contrôlées. La colonne HP-5MS utilisée est 

présente sous forme d'un tube en silice fondue enroulée ayant une longueur de 30 

rn, un diamètre interne de 250 IJ.ID et une épaisseur de film de 0,25 ~J.m. La température 

de la colonne varie entre 50°C et 320°C. L'échantillon injecté sera de l'ordre 1 11L pur 

avec une température 150°C et sera entraînée par un gaz vecteur inerte 1 'hélium ( 1,2 

mL/min). Le couplage de ce montage avec la spectrométrie de masse (MS) permettra 

de quantifier chaque composant des huiles. L'identification des constituants individuels 

est réalisée via la comparaison de leurs indices de rétention (RI) avec les standards. Le 

tableau 2.2 présente les cinq composés disponibles au sein du laboratoire du CTRI et 
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qui font l'objet de cette étude pour l'identification qualitative et la quantification des 

HE : Le Camphène, limonène, l'u-pinène, le ~-pinène, 3-d-carène. Selon la littérature, 

Poaty et al., 2015, l'épinette noire est une essence connue par une forte concentration 

de l'acétate de bornyle qui appartient à la famille des monoterpènes. En effet, la 

quantification de ce composé au laboratoire a été effectué. 
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Tableau 2.2 La structure chimique des composés majoritaires des HE avec les 

températures d'ébullition 

Composés Structure T d'ébullition 

Camphène 161 °C 

Limonène 
r-\ ;;· 

178°C ---<ô, --< '\_/ 

a-Pinène 
/l,, 
C:f/ 156,2°C 

Jl-Pinène 
Jl 

L:'r::J 
166°C 

3-d-carène _p 172 oc 

~ ' Acétate de bornyle 228 oc 
CH_. 

0 

2.6 Analyses et caractérisations des HE 

2.6.1 Mesure de l'activité antirnicrobienne 

2.6.1.1 Test de diffusion par disque 



57 

L'analyse de l'activité antimicrobienne consiste à mesurer le pouvoir bactéricide et 

fongicide des HE contre certaines souches pathogènes. Les souches testées sont le 

Pseudomans aeruginosa (P. aeruginosa), Salmonella Typhimurium (S. Typhimurium), 

l 'Éscherichia coli (E.coli) et la Staphylococcus aureus (S. aureus). Leurs 

caractéristiques sont présentées dans le tableau 2.3. 

Tableau 2.3 Caractéristiques des souches pathogènes testées 

Nom de la souche ND de l'ATCC Coloration Gram 

P. aeruginosa 27853 o-

S. typhimurium 14028 o-

E. coli 25922 o-

S.aureus 23235 o+ 

Les souches bactériennes seront testées et conservées à -80 oc pour suspendre toutes 

les activités biologiques. Ces souches seront ensemencées dans un milieu nutritifLuria­

Bertan (LB) pendant 18 h à 37°C avec une agitation de 150 tr/min pour être activées. 

L'obtention de la phase exponentielle des bactéries, désigne le maximum de leur 

croissance qui sera mesurée par un spectrophotomètre UV à une longueur d'onde 600 

nm. Afin d'évaluer le potentiel bactéricide des HE, la méthode de diffusion des disques 

a été utilisée. Il s'agit d'une étape préliminaire de criblage qui sert à sélectionner les 

huiles ayant un pouvoir antibactérien important. Cette technique consiste à mesurer le 

diamètre d'inhibition des huiles comme indiqué dans la figure 2.6. Un disque imprégné 

d'antibiotique (Chloramphénicol et Pénicelium) a servi comme contrôle positif, tandis 

qu'un autre disque exempt de milieu de culture a servi comme contrôle négatif. Après 
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incubation (~4 heures a J7°C), le diamètre des zones d'inhlbibon a éte mesure. Les 

tests ~ont r~ahst!s en tnpltcata. La lectu re des résultats a ~té effectuée par la.mes!lre de 

la.:. one dlnhibltien autour de chaque disque avee un A r!•gle en (rnm). La ol assifi c~tion 

du ni veau de sen si bi li té de 1~ sou chA es t suivie suite à (}\once , Frit.;;. Del Va\1 e, & :Roür11, 

2003) 

2.§.1,2 

Non .sensibl~ 1·) ot~ r6sistante di.amètr! < &mm 

S eltsllllè (+) . tllr.rnétre. compns enll'e. 9 a 14 lllm 

Trés sens1ble (++ \ : diamètre oornpns entre 15 à 19 nun. 

El>trêmement sensJble (+++) · <li.arnêtre > 20 mm. 

........ 
., 

. .. -,...._ 

Figure 2.ti Pnnc1pe de la méthode de dJffus1on·par disques 

~~sure de concent!'ation miuimale ·mh1 bitri c~ (CM() ~t &oneenlr~tlO!I 

tntnu:traJ e bactén ctd~ (CJ;/LB l 

:La détermination de la concentration minimale mhibi.trice (CMl : la plus fa~bl e 

concentration des HE où 11' n'y aura pas <Je ctmssan G~ V l~lbl e èles bactérus) et l';t 

concentration minimale bactéricide (CMB) la ph1s faible con~entrali on a•m po\tr 
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laquelle l'effet bactéricide souhaité est de 99,99 % a été effectuée en triplicata. La 

méthode suivie a été choisie du protocole de Poaty et al., (2015). Les HE à tester sont 

placés dans des plaques munies des puits. La démarche suivante a été suivie durant cet 

essm : 

Préparation et dilution de la culture bactérienne. 

Ajout de diméthyle sulfoxide (DMSO) à 5% (v/v) qui joue le rôle d'un émulsifiant. 

Les HE des trois essences extraites seront ajoutées dans des puits avec des 

concentrations variables qui seront respectivement de 1 % (2f!g/rtl), 2% ( 4f!g/f!l), 

8% ( 4f!g/f!l), 12, 16 et 20% (v/v) et au niveau du même tube l'ajout de milieu de 

culture Luria-Bertani (LB) jusqu'à un volume de 200 11!. 

Incubation des plaques dans une étuve à 37°C pendant 24h. 

Après incubation, un volume de 40 111 de violet de p-iodonitrotetrazolium (INT) 

dissout dans de l'eau (0,2 mg/mL) sera ajouté dans chaque tube qui sera incubé 

dans l'étuve à 37°C pendant 30 min. 

La lecture des résultats sera faite après l'incubation. Par conséquent, la variation de la 

coloration d'INT témoigne l'inhibition de la croissance bactérienne. Subséquemment, 

la concentration minimale inhibitrice (CMI) sera déterminée selon le virage de la 

coloration de l'INT qui disparaitrait dans le cas d'une inhibition élevée. Cette valeur 

sera validée lors de la détermination de la CMB d'où les concentrations déterminées 

lors de la mesure de CMI seront ensemencées sur un milieu de culture pour vérifier 

une éventuelle existence d'une croissance bactérienne. 

2.6.2 Mesure de pouvoir antioxydant 

2.6.2.1 Par la méthode 1,1- diphényle-di-picrylhydrazyle du DPPH 

L'évaluation de l'activité antioxydante de l'HE sera faite par la méthode du 1,1-

diphényle-di-picrylhydrazyle (DPPH). Après quelques modifications du protocole de 
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(Poaty et al., 2010) cette expérience a été menée. Cette méthode vise à mesurer le 

pouvoir des HE à piéger les radicaux libres qui sont des atomes d'oxygène instables. 

En effet, les radicaux libres sont susceptibles et aptes à arracher les électrons d'une 

molécule et parfois la détruire. Ce piégeage entraîne le virage de la coloration de la 

solution initiale du violet au jaune suite à la réduction du DPPH en DPPH-H. La 

mesure durant cette méthode se fait par l'utilisation d'un spectrophotomètre 

UV/visible (Cary 300 Bio Varian). Subséquemment, plusieurs solutions de l'HE sont 

préparées avec du méthanol avec différentes concentrations dans à différentes 

concentrations (20 11g/mL, 50 flg/ml, 100 11g/mL, 200 11g/mL, 300 f!g/mL, 400 f!g/mL 

et 500 f!g/mL) et après mélangé avec du DPPH. La concentration de la solution du 

DPPH utilisé pour les tests est de 0,861 mg/mL. La longueur d'onde choisie pour 

déterminer l'absorbance des échantillons était de 517 nm. Le but de ces préparations 

est le traçage de la courbe du pourcentage d'inhibition des radicaux libres en fonction 

de la concentration des HE. En effet, à partir de cette courbe, le facteur ICso 

correspondant à 50% d'inhibition sera déterminé pour évaluer l'activité antioxydante 

des huiles extraites. Le BHT est un antioxydant synthétique très fort et qui est utilisé 

comme un contrôle positif. Le pourcentage d'inhibition des radicaux libres est 

déterminé selon la formule de 1 'équation 3 : 

/(%) = 100 * ([Arémoin-ATestl) [3] 
A Témoin 

Avec: 

ATémoin: L'absorbance du témoin DPPH +Méthanol 

A Test : L' absorbance du test 



61 

2.6.2.2 Dosages des phénols totaux (Folin-Ciocalteu) 

Le dosage des phénols totaux est une méthode permet de doser la quantité des 

polyphénols totaux retenus dans l'HE (Ardestani et al., 2007). Elle permet aussi de 

mesurer la capacité réductrice d'un échantillon. Un mélange des HE avec le réactif de 

Folin-Ciocalteua été préparé en triplicata et a été laissé reposer pendant 5 min. De plus, 

l'ajout d'une solution de carbonate de sodium (Na2C03) (7,5 %) sera ajouté et 

l'incubation de la solution pendant 90 min. Le réactif de Folin-Ciocalteu est composé 

d'un mélange d'acide phosphomolybdique et d'acide phosphotungstique (il(s) sera 

éventuellement réduit durant l'oxydation des phénols en un complexe de bleu de 

tungstène et molybdène) et ayant une absorption de longueur d'onde de 760 nm. Le 

degré de coloration est proportionnel avec le taux des composés phénoliques. Durant 

cette manipulation, l'acide gallique est utilisé comme un étalon. Enfin, la quantité des 

phénols est exprimée en mg d'équivalent acide gallique de matière sèche. 

2.6.2.3 Méthode de réduction de fer (FRAP) 

La méthode de réduction de fer permet de mesurer la capacité réductrice du fer des HE 

( Ardestani et al., 2007). Elle s'effectue par des composés chimiques qui réduisent 1 'ion 

ferrique (Fe3+) en ion ferreux (Fe2+) tout en perdant un électron. Cette méthode permet 

de déterminerl'action des HE vis-à-vis la molécule de fer. C'est une molécule instable 

qui cherche sa stabilité par le piégeage des molécules d'oxygènes et des électrons des 

composantes des cellules. Ceci engendre la dégradation cellulaire. La mesure de 

pouvoir de réduction ferrique s'effectue par l'ajout de 2,5 mL de ferricyanure de 

potassium (K3Fe (CN)6) à 1 mL d'HE avec. Ce mélange reste réagir pendant 20 min à 

une température de 50 oc dans un bain-marie. 2,5 mL d'acide trichloracétique (TCA) 

sera par la suite ajouté pour stopper la réaction. Un ajout de tétrachlorométhane (CCl4) 

est effectué pour faciliter la séparation de phase par centrifugation et récupérer le 

surnageant. Le surnageant récupéré sera dilué avec de l'eau distiller et mixer avec le 
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chlorure ferrique FeCh (1 %). La réaction de réduction des Fe 3+ en Fe2+ est témoignée 

par une coloration bleu foncé. La formation de ce nouveau composé permet de mesurer 

l'absorbance de la solution par un spectrophotomètre à une longueur d'onde 700 nm. 

Le pouvoir réducteur des HE est exprimé en fonction d'acide ascorbique qui est un 

réducteur fort. 

2.7 Traitement statistique des résultats 

2.7.1 Description des données et analyse effectuée 

2.7.1.1 ANOVA 

Les résultats de cette étude ont été traités par une analyse de variance ANOV A en 

utilisant le logiciel R version 3.5.0-2018. Cette analyse permet d'évaluer les effets des 

facteurs et estimer les interactions qui ont un effet significatif sur le modèle choisi. 

L'homogénéité des variances et la normalité des résidus ont été calculées par R. 

Les traitements appliqués sur la biomasse ont été effectués en triplicata. Le niveau de 

signification a été fixé au seuil de a~ 0,05. L'impact du conditionnement de la BFR 

par mise en fagot sur le rendement des HE a été étudié selon un dispositif factoriel où 

les facteurs indépendants sont le niveau de compression des fagots (6 niveaux : 

O~émoins, 10 kN, 20 kN, 30 kN, 40 kN, 50 kN); l'essence (3 essences: sapin baumier 

, épinette noire et pin gris) et le procédé d'extraction (2 procédés: hydrodistillation 

(HD) et l'entrainement à la vapeur (EV)). La variable réponse est le rendement en 

HE. 

L'expression de ce modèle s'écrit sous la forme : 

Yijk ~ f.t+Ei+Fi +Gk+ E*F +E*G+ F*G + F*G*E + Eijk 
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Où Y est la réponse qui représente le rendement en HE (rdt); Il est l'effet général 

(intercepte); E est l'effet de l'essence; F est l'effet du niveau de compression de la 

biomasse; G est l'effet des méthodes d'extraction. E*F est l'effet de l'interaction entre 

l'essence et le niveau de compression, E*G est l'effet de l'interaction entre l'essence 

et procédé d'extraction, F*G est l'effet de l'interaction entre les méthodes d'extraction 

et le niveau de compression, finalement F*G*E l'effet de l'interaction entre les trois 

facteurs. s représente 1 'erreur résiduelle. De plus, le test de comparaison multiple 

(Tukey HSD) a été effectué afin de déterminer les différences significatives entre les 

moyennes des deux procédés d'extraction, des trois essences et des niveaux de 

compression de la BFR. 

2.7.1.2 Analyse multivariée des données 

Concernant la composition chimique des HE la statistique descriptive et les 

représentations graphiques réalisées sont insuffisantes pour explorer ces données. À cet 

effet, on a eu recours à la statistique multivariée, l'analyse en composante principale 

(ACP), pour mieux comprendre les raisons de la variation de cette composition et pour 

clarifier les résultats. L' ACP est une méthode qui permet de traiter les données dans 

une matrice contenant les échantillons (les différents HE) et leurs teneurs en composés 

chimiques qui sont : le u-pinène, ~-pinène, camphène, limonène et le 8-carène ). Cette 

analyse permettra de maximiser la visualisation de la variation entre les variables prises 

individuellement et leurs corrélations. Le cercle de corrélation pour la recherche des 

interactions entre les variables et le plan formé par les deux composantes principales 

(PCl et PC2) permettent de fixer les similitudes entre les échantillons. Cette méthode 

illustre plusieurs variables dans un seul graphique au lieu d'avoir plusieurs nuages de 

points. 



CHAPITRE III 

RÉSULTATS ET DISCUSSIONS 

Ce chapitre expose et discute les résultats de l'extraction des HE à partir de la BFR 

prétraitée. Durant ce projet, les travaux ont été réalisés sur trois types d'essence de la 

forêt boréale à savoir le sapin baumier, l'épinette noire et le pin gris. Deux procédés 

d'extraction ont été testés durant cette étude: l'hydrodistillation et l'entrainement à la 

vapeur. Dans un premier lieu, 1 'hydrodistillation a été appliquée sur la BRF 

déchiquetée, broyée, densifiée en granules et densifiée sous forme de fagots. Dans un 

second lieu, 1 'entrainement à la vapeur a été effectué sur la BFR densifiée en fagots. 

Finalement, une analyse comparative sur l'effet de ces prétraitements mécaniques sur 

la quantité et la qualité des HE a été effectuée. 

3.2 Effet des prétraitements mécaniques sur les propriétés quantitatives des HE 

3.1.1 Méthode d'hydrodistillation de la BFR densifiée en fagots 

Cas de sapin baumier 

L'hydrodistillation est 1 'une des méthodes les moins coûteuses couramment utilisées 

pour l'extraction des HE. Cette méthode nécessite des quantités importantes d'eau. 

Néanmoins, elle assure une récupération maximale des composés odorantes à partir des 

poches cellulaires du matériel végétal. La figure 3.1 présente l'évolution de 1 'extraction 

des HE à partir de la BFR de sapin baumier (SB) qui a subi une densification sous 

forme de fagots. Cinq niveaux de compression à savoir 10 kN, 20 kN, 30 kN, 40 kN, 
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50 kN ont été testés. Une amélioration du rendement en HE a été notée suite à la 

densification en fagots. Le témoin présente un rendement de l'ordre de 6,16 ± 1,17 

mL/kg. Des augmentations significatives de 16 ± 1,17 % et 34 ± 0,32 % ont été 

observées pour les niveaux de compression 40 kN et 50 kN, respectivement, par rapport 

au témoin (SBB). Alors que, des augmentations de 5 ± 0,2 %; 3 ± 1,2 %; 2 ± 1,36% 

faible ont été observées pour 10 kN, 20 kN et 30 kN, respectivement, par rapport au 

SBB. Ces observations sont expliquées par 1' effet de la mise en fagot sur 1' entrainement 

des composés odorantes et 1 'accessibilité de 1 'eau à toutes les poches cellulaires qui 

contiennent les HE. 
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Effet de la mise en fagots sur le rendement d'extraction des HE par 

hydrodistillation du sapin baumier 

La figure 3.1 montre que la mise en fagots assure la récupération du maximum des HE 

en une durée plus courte par rapport au témoin. En effet, l'extraction des HE à partir 

des fagots 50 kN a récupérée 8,81 ± 0,32 mUkg en 320 min, alors que 6,16 ± 1,17 
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mL/kg d'HE ont été récupérées à partir du témoin après 400 min. La mise en fagots est 

un prétraitement qui a favorisé les contacts entre les branches. Par conséquent, les 

phénomènes de transfert de la chaleur par conduction et convection durant 

l'hydrodistillation se sont améliorés. En effet, la conduction de la chaleur à partir de la 

surface vers le cœur de la matrice est devenue plus prononcée, ceci favorise 

l' entrainement des composés volatils. L'évaporation et la condensation des HE du cœur 

de la matrice vers la surface sont assurées par le mécanisme de diffusion suivant la loi 

de Fick qui dépend principalement du gradient de la température et de la pression 

partielle (Al Haddad, 2007; Besombes, 2008; Hamitouche, 2016). Ces résultats sont 

corroborés avec l'étude de (Douville et al., 2006), qui a mentionné que la mise en fagot 

est un prétraitement plus adapté pour les résineux grâces à ces branches maniables et 

ayant une taille réduite. Ceci préserve la composition chimique de la BFR et minimise 

les attaques fongiques observées suite aux changements des conditions 

environnementales (Douville et al., 2006). La saison de récolte semble aussi être un 

facteur crucial à considérer durant 1 'extraction des HE. Par exemple, le sapin baumier 

a été récolté pendant la saison d'été (juin- juillet). À cet effet, les essences durant l'été 

sont en phase de floraison avec une activité hormonale élevée. De même, les plantes 

produisent des quantités importantes en HE. Cependant, la saison d'hiver pendant 

laquelle la récolte du pin gris a été effectuée, caractérise la phase de dormance du 

végétal et elle entraine le ralentissement des métabolismes primaires et secondaires 

(Royer et al., 2013). En effet, la période de récolte de la BFR pourra avoir un impact 

important sur la quantité des HE qui seront récupérées (Hellal, 2011). 

Cas de 1 'épinette noire 

La figure 3.2 présente les courbes d'extraction harmonieuses des HE de l'épinette noire 

(EPN) densifiée en fagots. Les rendements obtenus ont augmenté en comparaison avec 

le témoin (EPNB). Les valeurs qui ont été notées sont de 1 'ordre de 19 ± 0,28 %, 42 ± 
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0,2 %, 36 ± 0,1 %, 46 ± 0,31 %et 47 ± 0,18% pour des niveaux de compression 10, 

20, 30, 40 et 50 kN, respectivement. 
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Figure 3.2 Effet de la m1se en fagot sur le rendement d'extraction par 

hydrodistillation des HE de 1' épinette noire 

La densification sous forme de fagots est un prétraitement qui préserve la forme des 

branches et aiguilles et permet d'éviter l'éclatement des cellules qui contiennent les 

HE. Ce prétraitement favorise aussi le transfert de la chaleur entre la BFR d'où la 

récupération davantage des HE. Par ailleurs, la teneur en HE de l'épinette noire est 

faible en comparaison avec le sapin baumier. Le sapin baumier contient des cellules et 

des vaisseaux résinifères localisés en dessous de 1 'écorce qui sécrètent des substances 

terpéniques (Francezon, 2018). L'étude de Tremblay et al., (1974) a trouvé que les 

feuillages de sapin baumier ont un rendement entre 1 et 1,4% tandis que l'épinette 
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noire a un rendement qui varie aux alentours de 0,5 et 0,7 %. Pour conclure, la BFR du 

sapin baumier est plus riche en HE en comparant avec l'épinette noire. 

Cas du pin gris 

La figure 3.3 présente la variation du rendement des HE pour le pin gris (PG). La 

densification sous forme de fagot a entrainé une diminution du rendement des HE par 

rapport au témoin (PGB). Les valeurs qui ont été obtenues sont de l'ordre de 2,28 ± 

0,13 mL/kg, 1,74 ± 0,22 mL/kg, 1,97 ± 0,18 mL/kg, 1,76 ± 0,2 mL/kg, 1,45 ± 0,12 

mL/kg et 1,64 ± 0,04 mL/kg pour l'état brut et les cinq niveaux de compression 10, 20, 

30, 40 et 50 kN, respectivement. 
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Figure 3.3 Effet de la m1se en fagot sur le rendement d'extraction par 

hydrodistillation des HE du pin gris 

La récolte du pin gris pendant cette étude a été effectuée pendant l'hiver. Cette saison 

pendant laquelle la plante est en dormance et tous les métabolismes primaires et 

secondaires seront bloqués. Par conséquent, le rendement en HE du pin gris est faible. 
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Le contact prolongé du matériel végétal avec l'eau durant l'hydrodistillation provoque 

des réactions secondaires qui peuvent modifier la nature chimique de certains 

composés (Guenther, 2013). En effet, la surface spécifique de la BFR qui est en contact 

direct avec 1 'eau. Ceci a un effet sur le rendement des HE et pourra engendrer des 

phénomènes de tassement et un agglutinement et entraine la formation d'une masse 

compacte qui bloque le passage à la vapeur. L'hydrodistillation est une méthode qui 

consomme des quantités importantes d'eaux, du temps et de l'énergie. Selon Lucchesi 

et al., (2004), l'eau est un solvant polaire qui engendre des effets thermiques et 

hydrolytiques et cause des pertes de plusieurs composés (Lucchesi et al., 2004). De 

plus, les travaux de V ekiari et al., (2002) ont renforcé ces résultats. Or, la localisation 

géographique, la période de récolte, les conditions climatiques et l'organe utilisé de la 

plante ont un effet sur la quantité des HE récupérées et sur leurs compositions 

chimiques (V ekiari et al., 2002). 

3.1.2 Étude comparative du rendement des HE 1ssues des différents 

types de prétraitements 

Cas de sapin baumier 

Dans le cadre des analyses préliminaires, la BFR a subi trois types de prétraitement 

mécanique : le déchiquetage, le broyage et la densification en granules. Afin de 

comparer la densification en fagots et les différents prétraitements appliqués sur la 

BFR, la figure 3.4 montre l'évolution du rendement en HE en fonction du temps. Le 

sapin baumier brut (SBB) sert comme témoin. Ce dernier présente un rendement en HE 

de l'ordre de 6,16 ± 1,17 mL/kg. Ce rendement est amélioré suite à la densification de 

la BFR sous forme de fagots par rapport aux autres prétraitements mécaniques testés. 

En effet, des augmentations de 68 ± 1,41 %, 83 ± 0,74 %, 93 ± 0,24% ont été notées 

par rapport à la BFR déchiquetée, broyée et densifiée en granules, respectivement. 
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Figure 3.4 Courbe de la cinétique d'extraction des HE par hydrodistillation du 

Sapin baumier 

Cas d'épinette noire 

Les variations des rendements en HE de 1' épinette noire (EPN) extraites de la BFR 

déchiquetée, broyée, granulée et densifiée en fagots sont présentées dans la figure 3.5. 

Le témoin (EPNB) présente un rendement en HE de 1,6 ± 0,3 mL/kg qui est faible par 

rapport aux autres formes. Tandis que, les fagots de l'épinette noire à 50 kN ont montré 

une augmentation de 63 % du rendement versus l'épinette noire broyée et granulée. 

Cependant, la densification en fagots a engendré une augmentation du rendement en 

HE en comparaison avec la BFR broyée et granulée. En outre, cette amélioration est de 

l'ordre de 14 ± 0,18% et 24% par rapport à la BFR broyée et densifiée en granules, 

respectivement. 
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Figure 3.5 Courbe de la cinétique d'extraction des HE par hydrodistillation de 

1' épinette noire 

Cas du pin gris 

Les prétraitements mécaniques appliqués à la BFR du pin gris ont engendré des 

variations du rendement en HE suite à l'extraction par hydrodistillation (Figure 3.6). 

Le témoin du pin gris a enregistré un rendement de 2,88 ± 0, 13 mUkg. Une diminution 

de ce rendement en HE a été observée suite aux broyage et granulation. En effet, la 

mise en fagot a entrainé une augmentation de 2 % et 26 % par rapport à la BFR broyée 

et densifiée en granules, respectivement. 
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Figure 3.6 Courbe de la cinétique d'extraction des HE par hydrodistillation du pin 

gns 

Les trois prétraitements mécaniques qui ont été effectués à la BFR ont engendré une 

diminution du rendement des HE. Ceci pourrait être expliqué par les variations des 

paramètres opératoires du déchiquetage, broyage et granulation. En effet, l'étude de 

Tischer et al. (20 17) a montré que le type de broyeur, la forme de la BFR et sa teneur 

en humidité sont parmi les facteurs qui affectent la productivité en HE. Le broyage de 

la BFR est une méthode appliquée habituellement pour assurer la stabilité et 

l'homogénéité des échantillons lors de l'extraction des HE. Néanmoins, la revue de la 

littérature a confirmé que durant le procédé du broyage, il y aura des variations des 

températures qui engendrent la volatilisation de certains composés retenus dans les 

glandes du matériel végétal. Murthy et al. (1999) ont corroboré que le broyage entraine 

la réduction de la taille des particules et engendre une augmentation de la surface 

d'exposition avec l'atmosphère. Subséquemment, ce prétraitement subit des variations 

de la température qui cause des pertes quantitatives en HE. En effet, la volatilisation 

des fractions aromatiques et la modification des caractéristiques organoleptiques sont 
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les résultantes de la réduction de la taille des particules (Saxena et al., 2010; 

Phanphanich et al., 2011). La granulation peut être de même un facteur de réduction 

du rendement, car il y a des variations de la température qui atteint 90°C dus aux forces 

de friction. Ceci entraîne des pertes élevées en composés hydrocarbonés tels que les 

monoterpènes et d'autres constituants ayant des températures d'ébullition faibles 

(Yokouchi et al., 1984). Pour élucider l'impact des prétraitements mécaniques sur la 

quantité des HE extraites, une étude récente a montré que le broyage de cumin a 

engendré des pertes environ 23,2 % des huiles volatiles. La réduction de ces pertes et 

la préservation de la qualité des HE pourront être assurées par un broyage cryogénique. 

Ce dernier pourra prévenir la volatilisation des substances odorantes et améliorer la 

quantité des HE récupérées qui peut atteindre 40 %. Le broyage à de faibles 

températures engendre la solidification des HE ce qui facilitera le procédé de broyage. 

Les particules obtenues à la suite de ce prétraitement sont plus fines et uniformes tout 

en conservant la teneur en HE (Sharma et al., 2016). Pour conclure, le déchiquetage, le 

broyage et la granulation sont des prétraitements mécaniques qui engendrent des pertes 

en quantité des HE. Tandis que la densification en fagots entraine une amélioration de 

la quantité des huiles récupérées. 

3.1.3 Méthode d'entraînement à la vapeur 

Cas de sapin baumier 

Pour 1 'extraction par entraînement à la vapeur seule la BFR densifiée en fagots a été 

étudiée puisqu'elle a donné les meilleurs rendements en HE pour le procédé 

d'hydrodistillation. La figure 3.7 illustre la cinétique d'extraction des HE pour les 

différentes formes de la BFR: Témoin, BFR densifiée en fagots de 10 kN jusqu'à 50 

kN. Le rendement en HE obtenu par entraînement à la vapeur pour le témoin est de 

3,93 ± 0,12 mL/kg. Ceci a augmenté de 32% pour le cas des HE extraites des fagots 

de 50 kN. 
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Figure 3.7 Effet de la mise en fagot sur le rendement d'extraction par entrainement 

à la vapeur des HE du sapin baumier 

La différence du rendement des HE du sapin baumier versus le témoin et les fagots de 

50 kN est expliqué par les phénomènes de transferts de chaleur. Ces phénomènes sont 

améliorés grâce à la forme et la disposition de la BFR. En effet, la vapeur saturée assure 

le transfert de la chaleur par la convection sur la surface externe du végétal. Par 

conséquent, une augmentation de la température de surface qui s'accompagne avec un 

transfert de chaleur interne par le phénomène de conduction. La solubilisation des 

molécules suite aux procédés d'entrainement à la vapeur n'est pas faisable. En outre, 

la migration de ces molécules volatiles s'effectue grâce aux gradients de concentration 

(du milieu le plus concentré vers le milieu le moins concentré) et gradient de pression 

totale. Ce transfert a été effectué jusqu'à aboutir à un équilibre thermodynamique (Allaf 

et al., 2016; Hamitouche, 2016). Selon Besombes (2008), l'évaporation des substances 

odorantes dépend du volume des pores et de la surface d'échange du matériel végétal. 

La variabilité du rendement en HE via les deux méthodes d'extraction pourra être 

expliquée par plusieurs façons telles que la saison de récolte. En effet, des échantillons 
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ont été récoltés durant la saison d'hiver (février - mars), durant laquelle tous les 

métabolismes et les phénomènes de sécrétion des substances aromatiques de la plante 

sont ralentis. Néanmoins, l'extraction par entrainement à la vapeur s'effectue en une 

courte période comparativement à l'hydrodistillation qui nécessite une longue durée 

pour le réchauffement de l'eau. Ceci empêche l'entrainement d'une grande proportion 

des constituants des HE. En effet, les composés terpéniques oxygénés ont un point 

d'ébullition élevé et exigent une durée d'extraction plus élevée (Lucchesi, 2005). 

Cas de 1 'épinette noire 

La figure 3. 8 illustre la cinétique d'extraction des HE de 1' épinette par entrainement à 

la vapeur (EVP) en fonction du temps. Les fagots compactés à 50 kN ont le meilleur 

rendement en HE qui s'est amélioré de 24 % comparativement au témoin (EPNB-

EVP). 
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Figure 3.8 Effet de la mise en fagot sur le rendement d'extraction par entrainement 

à la vapeur des HE de 1' épinette noire 
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La variabilité du rendement des HE pourra être expliquée par plusieurs facteurs parmi 

lesquels on cite le type de solvant utilisé. Dans ce cas, l'eau a servi comme solvant 

capable d'extraire tous les constituants hydrosolubles. De plus ce procédé est 

recommandé, car il permet d'éviter la dégradation de plusieurs composés suite à une 

longue durée d'exposition à des températures élevées (Khoddami et al., 2013). 

Cas de pin gris 

La figure 3.9 montre qu'il y a une amélioration du rendement suite à l'extraction par 

entrainement à la vapeur. Les fagots de 50 kN présentent une amélioration du 

rendement de 1 'ordre de 25 %. 
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Figure 3.9 Effet de la mise en fagot sur le rendement d'extraction par entrainement 

à la vapeur des HE du pin gris 
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L'étude de l'effet du vieillissement a été menée en second lieu. Les résultats obtenus 

montrent qu'il y a une diminution du rendement des HE en fonction de temps. En outre, 

le dosage des phénols totaux a montré que les HE du pin gris sont riches en polyphénols 

solubles dans l'eau et qui sont facilement récupérables suite au contact direct avec l'eau 

(Jerez et al., 2007). Le rendement des HE du pin gris témoin extraites par entrainement 

à la vapeur (PGB-EVP) a montré une diminution de 35 %. Ceci pourra être expliqué 

par le flux de chaleur et forces motrices de la vapeur qui sont moins prononcés 

comparativement à ceux de l'eau. Le faible rendement des HE du pin gris pourra être 

lié aussi à sa faible teneur en extractibles qui se situe entre 0,6- 1 %(Tremblay, 1974; 

Hamitouche, 20 16). 

3.1.1.1 Analyse statistique 

L'analyse des données par le logiciel R a permis de présenter l'effet de chaque 

prédicteur (l'essence, le niveau de compression et la méthode d'extraction) et leurs 

interactions sur la variable réponse (le rendement des HE). La figure 3.10 suggère qu'il 

y a une interaction entre le niveau de compression et le type d'essence. Le niveau de 

compression le plus élevé 50 kN donne les meilleurs rendements pour les trois 

essences. De plus, le type d'essence affecte le rendement des HE. Dans ce contexte, il 

y a une forte relation entre le niveau de compression, le type d'essence et le rendement. 
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Figure 3.10 Variation du rendement en huile essentielle en fonction du niveau de 

compression et le type d'essence avec épinette noire, pin gris et sapin baumier 

La figure 3.10 montre aussi qu'il n'y a aucune différence en termes de rendement des 

HE pour le pin gris et pour 1' épinette noire à 1' état brut. Cependant, le sapin baumier 

présente une différence en rendement d'HE par rapport aux autres essences. Le niveau 

de compression engendre une amélioration dans la quantité des HE récupérées surtout 

pour l'épinette noire et le sapin baumier. Elle affecte négativement le rendement en HE 

du pin gris. Ici, le type d'essence et le niveau de compression sont deux paramètres 

importants et qui auront un impact sur la productivité des HE. 
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Figure 3.11 Effet des méthodes d'extraction et du niveau de compression sur le 

rendement des HE 

La figure 3.11 montre l'interaction entre l'effet des méthodes d'extraction sur le 

rendement des HE. Le rendement des HE semble indépendant des méthodes 

d'extraction. En effet, 1 'entrainement à la vapeur et 1' hydrodi stillation ont les mêmes 

rendements en HE, ceci est perceptible par des intervalles de confiances superposés. 

Cependant, il faut noter que, la mise en fagot est un mode de prétraitement qui améliore 

le rendement des HE dans le cas des deux méthodes. 

Le tableau 3.1 ci-dessous donne l ' analyse ANOVA et montre l'effet des différents 

facteurs (type d 'essences, niveau de compression et les méthodes d'extraction) et leurs 

interactions sur le rendement des HE. Cette analyse statistique confirme qu'il y a une 

interaction positive entre les trois facteurs et qui a un effet significatif sur le rendement 

des HE pour les trois essences. 
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Tableau 3.1 Analyse de variance (ANOVA) de l'effet des différents facteurs et leurs 

interactions sur le rendement des HE 

Degré 

Source de Somme des Carrée 
prob > F(p) 

carrées moyen 
liberté 

Niveau 5 21,4 4,29 4,39e-10** 

Essence 2 
334,0 166,98 < 2e-16** 

P rocédé 
1 

0,9 0,92 0,076266* 

Niveau: Essence 10 
15,5 1,55 5,82e-06** 

Niveau: Procédé 5 
1,4 0,28 0,433434* 

Procédé: Essence 2 
63,2 31,61 < 2e-16** 

Niveau: Procédé: 
10 

Essence 10,4 1,04 0,000604** 

R2 = 0,96 Rijusté = 0,93 

* : non significatif, * * : significatif 

3.2 Effet du vieillissement sur le rendement des HE extraites 

par entrainement à la vapeur 

Le suivi de l'effet du vieillissement de la BFR sur le rendement des HE distillées par 

entrainement à la vapeur des trois essences est présenté dans le tableau 3.2. 
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Tableau 3.2 Effet du vieillissement sur le rendement des HE du sapin baumier, 

épinette noire et pin gris extraites par entrainement à la vapeur 

Période 

Essences 

Sapin baumier 

Épinette noire 

Pin gris 

Rendement en HE extraites par entrainement à la vapeur 

(mL/kg) 

BFRfraiche 7 jours 21 jours 

9,33 ± 0,22 7,08 ± 0,08 5,09 ± 0,15 

3,24 ± 0,87 3,04 ± 0,54 2,2 ± 0,44 

1,68 ± 2,4 1,48 ± 0,02 1,04 ± 0,65 

La période du vieillissement de la BFR a un effet significatif sur la quantité des HE 

récupérées. Pour la BFR 1 'extraction a été faite pour des fagots de 50 kN qui ont 

enregistrées les meilleurs rendements par rapport aux autres fagots. Le rendement a été 

déterminé après 7 jours et après 21 jours. La BFR du sapin baumier fraichement 

récoltée a enregistré le rendement suivant 9,33 ± 0,22 mL/kg. Néanmoins, la durée de 

vieillissement a engendré des pertes quantitatives des HE. La diminution du rendement 

est de l'ordre de 24 ± 0,08 % et 45 ± 0,15 % après une semaine et trois semaines, 

respectivement. Pour le cas de l'épinette noire, la BFR fraichement récoltée a noté un 

rendement de 3,24 mL/kg. Suite aux vieillissements une diminution a été observée avec 

des pourcentages de l'ordre de 6% et 47% après 7 jours et 21 jours, respectivement. 

Pour le pin gris, le rendement à l'état frais est 1,68 ± 2,4 mL/kg, qui a diminué de 12 

% et 38 %pour les mêmes périodes respectives. Le temps de vieillissement entraine 

une diminution significative du rendement en HE (Tableau 3.3). La diminution notable 

de ces rendements est expliquée par les variations saisonnières qui peuvent avoir lieu 
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dans le milieu environnant. En effet, des études ont montré que les variations de la 

température affectent négativement le rendement des HE. Les nutriments disponibles, 

et la lumière sont parmi les facteurs responsables de la production des métabolites 

secondaires dans les aiguilles des conifères (Sangwan et al., 2001 ). En effet, même 

après la récolte, une théorie a confirmé que la lumière affecterait directement les 

réserves des monoterpènes. La lumière influence 1' apport de 1' énergie responsable pour 

la biosynthèse des monoterpènes. Aussi, elle engendre des modifications de la 

morphologie des aiguilles et affecte le fonctionnement des phytochromes qui sont 

responsables de la sécrétion des monoterpènes (Lamontagne et al., 2000). 

Le tableau 3.3 présente l'analyse de la significativité des résultats obtenus par rapport 

à la durée du vieillissement de la BFR. 

Tableau 3.3 Analyse ANOVA de l'effet des différents facteurs et leurs interactions 

sur le rendement des HE après une durée de vieillissement 

Somme 
Degré de Carrée 

Source des prob > F(p) 
liberté moyen 

carrées 

Temps 2 4,16 4,162 0,02899' 

Essence 2 59,73 29,864 0,00152" 

Temps: 

Essence 4 1,93 0,967 0,15859 

R2 ~ 0,99 Rijusté ~ 0,97 

* : non significatif, * * : significatif 
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3.3 Effet des prétraitements mécaniques sur les propriétés qualitatives 

des HE 

3.3.1 Densité relative 

La densité des HE est un critère important à considérer lors du procédé d'extraction. 

Plus la densité de l'huile est faible plus le procédé d'extraction est facilité. De plus, ce 

critère sert pour évaluer la qualité des HE avant leur utilisation dans plusieurs domaines 

(cosmétique, pharmacie, agroalimentaire et chimique). Dans la présente étude, les deux 

procédés d'extraction n'ont pas d'effet sur la densité des HE extraites à partir de la 

BRF densifiée. Le sapin baumier, l'épinette noire, et le pin gris ont des densités 

moyennes qui sont de l'ordre de 0,758 ± 0,01 g/mL, 0,8525 ± 0,012 g/mL et 0,8735 ± 

0,012 g/mL, respectivement. 

3.3.2 Composition chimique par GC/MS 

Cas du sapin baumier 

La caractérisation des HE par GC/MS permet d'identifier et quantifier les composés 

majoritaires constitutifs du sapin baumier (Djenane et al., 2002). Mis à part les 

composants majeurs (la cellulose, l'hémicellulose et la lignine), on note la présence des 

extractibles appartenant à la classe des hydrocarbures terpéniques. Parmi ces 

hydrocarbures, on définit u-pinène, ~-pinène, limonène, camphène et o carène (Royer 

et al., 2013; Poaty et al., 2015). Dans cette étude, cinq composés ont fait l'objet de 

l'étude et ont été sélectionnés pour l'identification qualitative et la quantification des 

HE. D'après la figure 3.12, les HE issues du sapin baumier témoin et celles extraites 

de la BFR densifiée en fagots présentent des similitudes au niveau des concentrations 

des composés chimiques des HE. Ainsi, la mise en fagot semble n'avoir aucun impact 

sur la composition chimique, tandis que le broyage et la granulation testés ont causé 

des pertes de la concentration de la totalité des composés (Tableau 3.5). Ces pertes sont 
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expliquées par la sensibilité de ces constituants aux variations de la température 

(Murthy et al., 1999). La figure 3.12 montre que les HE du sapin baumier extraites par 

le procédé d'hydrodistillation sont riches en ~-pinène avec des concentrations de 

l'ordre de 357,8 f!g/mL, 270,7f!g/mL, 259,7f!g/mL, 384,6f!g/mL, 342,llf!g/mL et 

289,22 f!g/mL pour les HE issues de la BFR témoin, et densifiées en fagots à des 

niveaux de compression de 10 kN jusqu'à 50 kN, respectivement. D'autres composés 

sont présents avec des teneurs notables :le limonène (177,4f!g/mL HE témoin; 256,1 

11g/mL HE 30 kN, et 317,92 11g/mL pour l'HE 50 kN) et le a pinène (103,4f!g/mL HE 

témoin ; 165,79 f!g/mL HE 30 kN, et 110,78 f!g/mL pour l'HE 50 kN). Les autres 

composés présents dans la quasi-totalité sont: le camphène, le a terpinéol, l'acétate de 

bornyle et le bornéo!. Il a été constaté aussi que les méthodes d'extraction affectent la 

composition chimique des HE. Ceci a été vérifié par l'analyse statistique élaborée 

auparavant (Tableau 3. 5). Pour la BFR distillée par entrainement à la vapeur, la 

concentration de a-pinène varie de 82,5f!g/mL, 79,5f!g/mL, 99,lf!g/mL,l07,2f!g/mL, 

121,4f!g/mL, 88,2f!g/mL pour l'état brut et les niveaux de compression 10, 20 ,30, 40 

et 50 kN, respectivement. Par ailleurs, la concentration du limonène a diminué de 30 

% suite à 1 'extraction par entrainement à la vapeur. La diminution est expliquée 

principalement par le phénomène de la solubilité et par l'effet de la température 

d'extraction. Le a-pinène et le limonène sont deux composés monoterpéniques ayant 

un faible point d'ébullition d'où il nécessite des températures d'extraction élevées et 

une courte durée d'extraction. Selon charle et al. (1990), certains composés 

monoterpéniques (le limonène, le ~-pinène et l'a- pinène) ont des points d'ébullition 

faibles et qui peuvent être dénaturé suite à un temps d'exposition élevé à de fortes 

températures durant l'hydrodistillation (Charles et al., 1990). Cependant, la solubilité 

joue un rôle primordial pendant l'extraction des composés monoterpéniques. Par 

exemple, le limonène et le ~-pinène ont une solubilité faible, voire quasi nulle dans 

l'eau de l'ordre de 0,150 mmol/L pour le limonène et 0,081 mmol/L pour le~ pinène. 
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Cette insolubilité est due au caractère apolaire de ces composés qm ne sont pas 

miscibles dans l'eau et qui nécessitent des solvants organiques tel que le cyclohexane 

pour une meilleure solubilisation. À cet effet, le temps d'exposition à des températures 

élevées facilite leurs récupérations. De même, ces composés monoterpéniques sont 

formés par des groupements aromatiques qui confèrent une rigidité et une stabilité 

chimique durant l'extraction (Fichan et al., 1999). En outre, l'étude de Lucchesi et al. 

(2005), a confirmé que l'hydrodistillation est parmi les procédés qui favorise la 

récupération de la totalité des composés terpéniques tels que le limonène (Lucchesi, 

2005). De plus, les composés oxygénés sont dotés d'un moment dipolaire élevé qui 

favorise leurs solubilisations dans l'eau et assure leurs récupérations en premier 

pendant l'extraction (Lucchesi, 2005). L'étude de Hamitouche (2016) a montré que les 

molécules d'eau se condensent à la surface de la matrice par la suite diffusent vers 

l'intérieur selon la loi de Fick, dépendamment du gradient de concentration. La 

récupération des composés volatils implique nécessairement une quantité de chaleur 

qui est capable de transformer le liquide en gaz à l'intérieur (Hamitouche, 2016). Pour 

résumer, les méthodes d'extraction affectent la composition chimique des HE. 
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Cas de 1 'épinette noire 

Les résultats des analyses par GC/MS des HE de l'épinette noire sont présentés dans la 

Figure 3.13. L'analyse qualitative des HE de l'épinette noire a relevé la présence de 

plusieurs composés tels que : le camphène, le a pinène, le ~ pinène, le limonène, le o 
carène, l'acétate de bornyle, le 1,8. cinéole, le linalol, le bornéo!, le u-terpinène, le~­

Myrcene, le u-Muurolene et le ~-Guaiene. La composition chimique des HE varie 

d'une essence à l'autre. Royer et al. (2010) ont rapporté que cette variabilité dépend de 

plusieurs conditions: édaphiques, climatiques et morphologiques (Royer et al.2010). 

Les HE de l'épinette noire extraites par l'hydrodistillation et par entrainement à la 

vapeur sont fortement concentrées en camphène et u-pinène avec des concentrations 

de l'ordre de (156,54 11g/mL - 139,09f!g/mL) et (173,5f!g/mL- 117,0f!g/mL), 

respectivement. D'ailleurs, une diminution de la concentration de ces deux composés 

a été signalée suite à 1 'entrainement à la vapeur, soulignant la présence d'une structure 

aromatique stable qui nécessite des températures élevées pour leur solubilisation. Au 

final, les méthodes d'extraction peuvent varier la composition chimique et affecter par 

conséquent les propriétés chimiques et microbiologiques des HE. De même, la 

concentration des constituants des HE dépend du stade phénologique de la plante et du 

stress biotique et abiotique. Par exemple, les échantillons de l'épinette noire ont été 

récoltés en septembre qui coïncide avec des conditions favorables pour la biosynthèse 

du camphène (Ghanmi et al., 2010). 
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Cas du pin gris 

La figure 3.14 montre que la composition chimique des HE du pin gris extraites par 

hydrodistillation et par entrainement à la vapeur. Ces HE sont riches en a pinène et o 
carènes. À l'état brut, la concentration de l'u-pinène et o carène varie de 189,4f!g/mL 

à 359, lf!g/mL et de 32f!g/mL à 219,5 f!g/mL, respectivement, pour l'hydrodistillation 

et l'entrainement à la vapeur. Cette augmentation s'explique par la sensibilité des 

composés hydrocarbonés aux températures élevées. Filly et al. (2014) ont approuvé 

que la méthode d'extraction ait un effet sur la composition chimique des HE. Suite à 

une étude comparative entre 1' extraction par microondes et hydrodistillation, ils ont 

trouvé que les composés oxygénés tels que : le linalol, bornéo!, récupérés par la 

microonde; sont les plus élevées. Par ailleurs, la méthode d'extraction par microondes 

est une méthode qui provoque des effets thermiques et hydrolytiques moins intenses 

avec une consommation importante d'eau (Filly et al., 2014). 



• a-Pinene Ill ~-Pinene •camphene 
..:1 
-ê 
~ 1000 
;l 

900 ~ 

" 800 0" ·a 
700 :s 

-~ 600 
8. 500 
~ 400 
00 

" 300 " 
8 200 
-~ 

100 b 
;l 

0 " = 10KN- 10KN- 20KN- 20KN-0 
u B-HD B-EVP 

HD EVP HD EVP 

•3-Carene 32,0 219,5 36,9 211,4 84,4 211,4 

C Lirnonene 38,2 51,4 48,2 48,7 148,2 48,7 

•carnphene 26,8 24,8 19,7 51,6 42,4 51,6 

• P-Pinene 74,5 139,7 55,6 180,8 106,9 180,8 

• u-Pinene 189,4 359,1 152,2 438,7 331,7 438,7 

Figure 3.14. Comparaison de la composition chimique 

entrainement à la vapeur 

DLimonene 

30KN- 30KN-
HD EVP 

165,4 214,8 

87,9 44,5 

48,9 48,7 

137,5 139,6 

367,3 262,9 

des HE du pm 

•3-Carene 

40KN- 40KN- 50KN- 50KN-
HD EVP HD EVP 

145,2 138,5 81,3 102,5 

64,6 44,2 110,7 51,0 

33,9 45,2 40,8 29,8 

114,2 117,3 124,7 116,4 

287,0 252,8 318,1 248,9 

gns extraites par hydro distillation et par 

\0 
0 



91 

Cas des HE extraite par entrainement à la vapeur suite à des périodes 

de vieillissement 

Le tableau 3.4 présente la composition chimique des HE des trois essences extraites à 

partir d'une BFR qui a passé par différentes durées de vieillissement. La figure (a) 

montre une diminution significative de la concentration des composés 

monoterpéniques des HE du sapin baumier extraits de la BFR fraichement récoltée, 

après 7 jours et après 21 jours (Tableau 3.5). Cette diminution est proportionnelle à la 

saison de la récolte et aux conditions de stockage de la BFR. Tout d'abord, le sapin 

baumier fraichement récolté est fortement concentré en le ~ pinène, alors qu'après 3 

semaines de vieillissement, une diminution de sa concentration de 26% est enregistrée. 

Pour le cas de 1 'épinette noire une diminution de 29% et 36%, est notée pour le 

camphène et l'a pinène, respectivement (Figure (b )). Tandis que pour le pin gris, les 

valeurs des concentrations sont presque constantes, car la récolte a été effectuée 

pendant l'hiver qui est une saison pendant laquelle les températures n'ont pas d'impact 

sur les composés aromatiques de la BFR. 
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Tableau 3.4 Composition chimique des HE extraites par entrainement à la vapeur de 

la BFR du (a) sapin baumier(b) épinette noire et (c) pin gris après des périodes de 

vieillissement. 
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4.3.2.1 Analyse statistique 

Durant cette étude, 1 'objectif est de déterminer 1' effet des méthodes de prétraitements, 

des méthodes d'extraction et le type d'essence sur les concentrations des composés 

chimiques constitutifs des HE. L'analyse de la composante principale (ACP) est une 

méthode qui permet d'illustrer le maximum des variations qui peuvent avoir lieu entre 

les trois essences. La figure 3.15 présente l' ACP des HE selon les deux composantes 

principales PC1 et PC2 qui présentent 35 % de la variance et 25 % de la variance, 

respectivement. Elle illustre les variations de la composition chimique des HE en 

fonction des types d'essences et des procédés d'extraction. Elle permet de déterminer 

les facteurs les plus influençant sur la composition chimique des HE. 

-- EPNEV --- PCE>I - S9E J 

• EPNHO - PCHO • SBHO 

Figure 3.15 Variation de l'effet de type d'essence et des méthodes d'extraction sur 

la composition chimique des HE 
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L' ACP étudié dans cette partie est construit sur une base de 5 variables.Le ~ pinène et 

le limonène sont corrélés positivement et sont majoritaires dans la composition 

chimique des HE du sapin baumier. La o carène et le a pinène sont aussi fortement 

corrélés et sont présents majoritairement dans les HE du pin gris. Tandis que le 

camphène est le composé le plus fréquent dans les HE de 1 'épinette noire. À partir de 

la figure 3.15, on peut déduire que si la concentration en ~-pinène et en limonène 

augmente, la concentration en camphène diminue. Il est à noter que les deux facteurs 

type d'essence et le niveau de compression sont corrélés positivement. La figure 3.15 

permet d'identifier 6 groupes qui sont : EPNHD, EPNEVP, SBHD, SBEVP, PGHD et 

PGEVP. Ces échantillons présentent une forte variabilité interne selon leurs 

compositions chimiques. En effet, EPNHD, EPNEVP montre une forte corrélation avec 

le camphène. Les échantillons de SBHD et SBEVP sont corrélés avec le ~-pinène et en 

limonène et finalement les HE du PGHD et PGEVP sont concentrées avec le u-pinène 

et le 3-d-carène. Le tableau 3.5 montre l'analyse de la significativité de chaque facteur 

et leurs coefficients de corrélation. En effet, le niveau de compression n'a pas d'effet 

sur la composition chimique des HE. Tandis que, le type d'essence et le procédé 

d'extraction sont fortement corrélés et ont un effet sur la concentration des constituants 

chimiques. 

Tableau 3.5 Analyse ANOVA de l'effet de type d'essence, du procédé d'extraction 

et leurs interactions sur la composition chimique des HE 

~ Facteurs p R2 

Niveau 0 45* , 0,85 

Essence 0 001 ** , 0,82 

Procédé 0,068* 0,66 

Essence : Procédé 0 001 ** , 0,86 
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* : non significatif, * * : significatif 

3.3.3 Pouvoir antioxydant 

3.3.3.1 Dosage des phénols totaux 

H ydrodistill ati on 

La teneur en phénols totaux des HE des trois essences : sapin baumier, épinette noire 

et pin gris extraites par une hydrodistillation est exprimée en mg/g d'équivalent d'acide 

gallique. Les résultats obtenus sont présentés dans la figure 3.16. Le pin gris révèle une 

forte teneur en polyphénols par rapport à l'épinette noire et le sapin baumier. Cette 

teneur varie entre 178,13 flg/mg d'équivalent d'acide gallique à l'état brut et 282,83 

11g/mg d'équivalent d'acide gallique pour les HE extraites par les fagots de 50 kN. 
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Figure 3.16 Effet du niveau de compression, type d'essence et de l'hydrodistillation 

sur la teneur des phénols totaux 
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Cette augmentation est reliée à la nature des écorces du pin gris qui sont riches en 

polyphénols (Jerez et al., 2007). L'étude de Nozzolillo et al., (1990) a montré que la 

saison d'automne (novembre) est la meilleure saison où la plante est caractérisée par 

une forte sécrétion des composés phénoliques. C'est la période de gel caractérisé par 

des variations de la température. De plus, 1 'arbre subit des changements chimiques avec 

un changement de couleur due principalement à la biosynthèse des anthocyanes. Ces 

composés appartenant à la famille des flavonoïdes confèrent la pigmentation de la 

plante (Nozzolillo et al., 1990). L'étude comparative de Preston et al. (2014) a montré 

que les aiguilles du pin gris sont riches en polyphénols par rapport à l'épinette noire. 

La présence de ces composés phénoliques dans la plante dépend du type d'essence, la 

période de la récolte, les traitements post-récolte, les conditions de prétraitement et la 

taille des particules des échantillons durant 1 'extraction (Stevanovic et al., 2009). 

Entrainement à la vapeur 

La figure 3.17 présente les concentrations des phénols totaux des HE distillées par 

entrainement à la vapeur à partir du sapin baumier, de l'épinette noire et du pin gris. 

Les méthodes d'extraction et les niveaux de compression de la BFR n'ont pas d'effet 

sur la teneur en polyphénols (Tableau 3.6). Par contre, la teneur en phénols totaux varie 

selon le type d'essence. D'ailleurs, le pin gris est le plus riche en polyphénols avec une 

teneur qui varie entre 231,5 ± 30,0813 fig/mg d'équivalent d'acide gallique pour la BFR 

brute et 209,8 ± 4,11 fig/mg d'équivalent d'acide gallique pour les HE extraites à partir 

des fagots à 50 kN. L'épinette noire, de sa part, présente une teneur en phénols totaux 

qui est aux alentours de 191,66 ± 35,15 fig/mg d'équivalent d'acide gallique à l'état brut 

et 210,3±24,3 fig/mg d'équivalent d'acide gallique pour les HE distillées des fagots de 

50 kN. Tandis que le sapin baumier présente une faible teneur en polyphénols par 

rapport aux autres essences et qui est aux alentours de 178,73 ± 17,4 fig/mg d'équivalent 
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d'acide gallique 199,76 ±31 ,4 j.!g/mg d'équivalent d'acide gallique pour 1' état brut et 

pour les HE extraites des fagots de 50 kN, respectivement. 
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Figure 3.17 Effet du niveau de compression, de type d'essence et de l'entrainement 

à la vapeur sur la teneur des phénols totaux 

4.2.2.1.1 Analyse statistique 

D'après le tableau 3.6, il a été constaté que les valeurs de p pour le type d'essence et le 

procédé d'extraction sont tous inférieures à 0,01 indiquant ainsi leur influence positive 

sur la réponse de la teneur en phénols totaux. De même, le niveau de compression, le 

procédé et le type d'essence s'interagissent positivement avec un p égal à 0,00135. 
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Tableau 3.6 Analyse ANOV A de l'effet des différents facteurs et leurs interactions 

sur la teneur des phénols totaux des HE 

Degré Somme Carrée 
Source de 

des carrées 
prob > F(p) 

liberté 
moyen 

Niveau 5 35050 7010 0,207"' 

Procédé 1 726 1 7261 0 018651''"' 
' 

Essence 2 26712 13356 8 83e-05"'"' 
' 

Niveau: 
0,233495" 1 8792 1758 

Procédé 

Niveau: 
2 21573 2157 0,092295"' 

Essence 

Procédé: 
0,765927"' 2 671 335 

Essence 

Niveau: 

Procédé: 2 41663 4166 0 001351""' 
' 

Essence 

R2 = 0 61 
' Ri.justé = 0,42 

* : non significatif, * * : significatif 

3.3.3.2 Détem1ination du pOUVOir antioxydant par la méthode 

de réduction ferrique 

Cas de sapin baumier 

La méthode de réduction ferrique (FRAP) est une méthode simple, reproductible et 

rapide qui pem1et d'identifier les extractibles capables de réduire l'oxyde de fer (II) en 

oxyde ferrique (III). La figure 3.18 montre la capacité de réduction ferrique des HE 
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extraites à partir de différentes formes de la BFR du sapin baumier. La mise en fagot 

est un prétraitement qui n'a pas d'effet sur le pouvoir de la réduction ferrique des HE. 

Dans cette étude, 1 'acide ascorbique joue le rôle de référence et présente un pouvoir 

oxydant de l'ordre de 315,54 mmol Fe2+/mL des HE. Les HE du sapin baumier brut 

extraites par hydrodistillation présente une capacité réductrice élevée de 205,46 mmol 

de Fe2+/mL des HE, comparativement à celle des fagots de 10 kN à 50 kN qui varie de 

241,84 jusqu'à 298,7 mmol de Fe2+/mL des HE. L'extraction par entrainement à la 

vapeur a engendré une diminution de 56% de la capacité réductrice des HE. En effet, 

l'état brut a révélé un pouvoir réducteur de 88,8 mmol de Fe2+/mL des HE. Les fagots 

10, 20, 30, 40 et 50 kN présentent des pouvoirs réducteurs qui varient entre 91 mmol 

de Fe2+/mL des HE et 166,06 mmol de Fe2+/mL des HE. Le test ANOVA a vérifié 

également que les procédés d'extraction ont un effet significatif sur le pouvoir de 

réduction ferrique (Tableau 3. 7). 
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Figure 3.18 Évaluation de la capacité de réduction ferrique des HE des fagots du 

sapin baumier extraites par hydro distillation et par entrainement à la vapeur 
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Le pouvoir de réduction ferrique des HE est étroitement lié avec la composition 

chimique. Ce pouvoir cherche à réduire le fer qui est une molécule très active capable 

de capter 1 'oxygène et causer le phénomène d'oxydation. Les résultats obtenus 

précédemment ont montré que les HE extraites par hydrodistillation sont riches en 

phénols qui sont capables de céder les atomes d'hydrogène grâce à leurs groupements 

hydroxyles et inactiver les oxydants causant ainsi la dénaturation de la composition 

chimique des produits agroalimentaires et cosmétiques (Bougandoura et al., 2013). De 

même, les HE issues du procédé d'hydrodistillation sont concentrées en composés 

monoterpéniques qui contribuent à la réduction ferrique avec les phénols totaux (Edris, 

2007). 

Cas de 1 'épinette noire 

La figure 3.19 traduit la capacité de réduction ferrique des HE de l'épinette noire par 

rapport au niveau de compression et au procédé d'extraction. Pour le cas des HE 

extraites par hydrodistillation, le pouvoir de réduction ferrique passe de 223,63 mmol 

de Fe2+/mL des HE pour l'état brut jusqu'à 157,6 mmol de Fe2+/mL pour les HE 

extraites des fagots de 50 kN. De l'autre côté, l'extraction par entrainement à la vapeur 

entraine une amélioration de 23% de ce pouvoir et qui passe de 171,4 mmol de Fe2+/mL 

des HE jusqu'à 225,3 mmol de Fe2+/mL des HE. En effet, pour l'épinette noire, ce 

pouvoir peut être expliqué par la forte affinité créée entre les polyphénols et les ions 

métalliques du fer ferrique (Fe3+). De même, d'autres composés tels que : les alcools 

(linalool et 1,2-cineol), les cétones (menthone et isomenthone), les aldéhydes (neral et 

citronellol), les esters et les hydrocarbures ( Çt-térpinène et Çt-terpinol) peuvent participer 

à la réduction du fer ferrique (Fe3+) en fer ferreux (Fe2+) et peuvent agir en synergie 

pour déterminer l'activité antioxydante des HE et la capacité réductrice (Edris, 2007). 

Ces observations concordent avec l'analyse qualitative des HE de l'épinette noire qui 

montre la présence des composés oxygénés. Ces derniers sont mieux récupérés par 

entrainement à la vapeur qui provoque des effets thermiques moins intenses que 
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l'hydrodistillation et favorisent leurs récupérations rapides sans perte (Filly et al., 

2014). 
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Figure 3.19 Évaluation de la capacité de la réduction ferrique des HE des fagots de 

1' épinette noire extraites par hydrodistillation et par entrainement à la vapeur 

Cas de pin gris 

En comparant les deux procédés d'extraction, il y a une amélioration du pouvoir 

réducteur des HE de pin gris qui passe de 14,07 mmol de Fe2+/mL des HE pour l'état 

brut de l'hydrodistillationjusqu'à 198,03 mmol de Fe2+/mL des HE par entrainement 

à la vapeur (Figure 3.20). Une amélioration de 75 % du pouvoir de réduction des HE 

suite à l'extraction par entrainement à la vapeur est observée pour les cinq niveaux de 

compression. Ceci est expliqué tout d'abord par la forte teneur en composés 

phénoliques des HE du pin gris. Les phénols sont des composés formés par un ou 

plusieurs noyaux aromatiques qui forment un système capable de délocaliser les 

électrons non appariés facilement. De même, grâce à leurs groupements hydroxyles, ils 

cèdent les atomes d'hydrogène qui réagissent avec les radicaux libres et assurent la 
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stabilité des produits. Une forte corrélation est observée entre la teneur des phénols 

totaux et le pouvoir de réduction ferrique (Lagha-Benamrouche et al., 2013). L'analyse 

de la composition par GC/MS a montré que les HE du pin gris sont riches en 

monoterpènes et des composés cycliques avec plus de deux doubles liaisons tels que : 

le limonène, y-terpinène et le a-pinène qui sont à leurs tours capables de céder des 

atomes d'hydrogène pour la réduction ferrique (Jeya H., 2012). 
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Figure 3.20 Évaluation de la capacité de la réduction ferrique des HE des fagots du 

pin gris extraites par hydrodistillation et par entrainement à la vapeur 

4.3.3.2.1 Analyse statistique 

Le tableau 3.7 expose l'influence de chaque facteur et l'ensemble des interactions sur 

la capacité de réduction ferrique. En somme, il a été constaté que le pouvoir de 

réduction ferrique diffère d'une essence à l'autre à cause de leurs compositions 

chimiques différentes. L'analyse ANOVA valide cet effet avec une valeur de p 

hautement significative (p <2,57e-11). Non seulement le type d'essence qui affecte ce 
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pouvoir, mais encore le procédé d'extraction et différentes interactions ont tous des 

effets significatifs. 

Tableau 3.7 Analyse ANOVA de l'effet des différents facteurs et leurs interactions 

sur la FRAP des HE 

Degré de Somme des Carrée 
Source prob > F(p) 

liberté carrées moyen 

Niveau 5 3060 3060 0,08741" 

Procédé 
1 1449 1449 0 02377** 

' 

Essence 
2 65225 32613 <2,57e-11 ** 

Niveau: 1 10523 10523 0 00185** 
' 

Procédé 

Niveau: 2 8048 4024 0 02308** 
' 

Essence 

Procédé: 2 402661 201331 < 2e-16** 

Essence 

Niveau: 

Procédé: 
2 11528 5764 0 00494** 

' 

Essence 

R2 = 0 84 
' Rijusté = 0,82 

* : non significatif, * * : significatif 
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3.3.3.3 Détermination du pouvoir antioxydant par la méthode de DPPH 

La détermination du pouvoir antioxydant par la méthode de DPPH permet de 

déterminer la concentration d'inhibition ICso capable de réduire 50% des radicaux 

libres (Figure 3.21). Le BHT est utilisé comme une référence avec une ICso qui est 

égale à 50 11g/mL. Le tableau 3. 8 résume les ICso des trois essences après les deux 

procédés d'extraction. Les HE extraites de la BFR par entrainement à la vapeur de 

l'épinette noire brute et les fagots de 50 kN ont atteint une ICso qui est égale à 80 

11g/mL, similaires à celle du BHT. Tandis que les HE extraites des fagots 10, 20, 30 et 

40 kN ont enregistré des concentrations : 120, 120, 110 et 110 f!g/mL, respectivement. 

Par contre, 1 'extraction par hydrodistillation a montré une différence de la 

concentration d'inhibition à 50% qui atteint 400 11g/mL pour le cas des HE extraits des 

fagots 10 kN. Cela reflète l'importance de la concentration des phénols totaux qui a été 

notée plus élevée suite à l'extraction par entrainement à la vapeur pour les trois 

essences. En outre, les composés phénoliques ont la capacité de transférer leurs atomes 

d'hydrogène et assurer la réduction des radicaux libres du DPPH pour donner une 

molécule stable. La réaction d'inhibition des radicaux libres est assurée par les 

composés phénoliques. De plus les composés minoritaires tels que (1,8.cinéole, le 

linaol, le bornéol, le u-terpinène, le ~-Myrcene, le u-Muurolene et le ~-Guaiene) 

peuvent interagir d'une façon synergique avec les composés majoritaires auront la 

capacité de piéger ou faciliter le piégeage les radicaux libres du DPPH (Laib, 2012). 

Ici, la conclusion à tirer est que la densification en fagot n'a pas d'effet significatif sur 

les propriétés antioxydantes, alors que le type d'essence et la composition chimique 

ont un impact important sur ce pouvoir. 
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Figure 3.21 Mesure de la capacité de piégeage des radicaux libres du DPPH des HE 

des fagots de l 'épinette noire: (a) par hydrodistillation (b) par entrainement à la vapeur 
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Tableau 3.8 La valeur de ICso pour les trois types d'essences et par rapport aux deux 

procédés d'extraction 

Échantillons ICso (,_.,g/mL) 

Méthode d'extraction Hydrodistillation Entrainement à la vapeur 

BHT 50 ± 1,2 50± 3,4 

Sapin baumier brut 300 ± 1,6 380 ± 1,2 

Sapin baumier 10 kN 300 ± 1,8 180 ± 3 

Sapin baumier 20 kN 300 ± 5,2 280 ± 3 

Sapin baumier 30 kN 380 ± 2,7 100 ± 2 

Sapin baumier 40 kN 300 ± 1,6 110 ± 3 

Sapin baumier 50 kN 280 ± 4,7 300 ± 5,3 

Epinette noire brut 180± 0,39 80 ± 2,32 

Épinette noire 10 kN 400 ± 0,44 150 ± 1,0 

Épinette noire 20 kN 250 ± 3,42 110 ± 2,4 

Épinette noire 30 kN 200 ± 4,42 110 ± 2,8 

Epinette noire 40 kN 150 ± 3,6 120 ± 1,1 

Epinette noire 50 kN 110 ± 3,9 80 ± 0,8 

Pin gris brut 310 ± 3 300 ± 2,4 

Pin gris 10 kN 200 ± 4 100 ± 0,2 

Pin gris 20 kN 150 ± 2 140 ± 1,4 

Pin gris 30 kN 180 ± 2 140 ± 3,2 

Pin gris 40 kN 100 ± 6 140 ± 4,2 

Pin gris 50 kN 200 ± 4 180 ± 0,3 
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3.3.3.4 Évaluation des propriétés antioxydantes des HE ISSUe 

de la BFR déchiquetée, broyée et granulée 

L'analyse des propriétés antioxydantes des HE par la méthode de 1,1- diphényl-di­

picrylhydrazyle (DPPH) a donné différentes concentrations d'inhibition des radicaux 

libres. Les HE du sapin baumier présentent un pouvoir antioxydant quis 'améliore avec 

le type de prétraitements. Ceci est expliqué par des valeurs décroissantes d'ICso obtenu 

avec : un ICso ~ 270 flg/mL pour le cas des HE témoin et qui passe à ICso ~ 90 f!g/mL 

pour la BFR broyée jusqu'à atteindre un ICso ~ 5 f!g/mL pour les HE issues de la BFR 

granulée. En effet, il y a une corrélation positive entre les méthodes de prétraitement 

mécanique et la variation d'ICso. En termes de composition chimique, l'analyse par 

GC/MS effectuée a montré une variation de la composition des HE issues du sapin 

baumier surtout par rapport à la proportion du limonène et qui passe de 10 % à 1' état 

témoin jusqu'à atteindre 14 % à l'état granulé. Le limonène est un constituant 

majoritaire qui participe au pouvoir antioxydant des HE (Roberto et al., 2010). La 

valeur d'ICso des HE issues de l'épinette noire témoin, déchiquetée, broyée et granulée 

sont : ICso ~ 320 f!g/mL, ICso ~ 120 11g/mL, ICso ~ 280 f!g/mL et ICso ~ 170 11g/mL, 

respectivement. À partir des résultats obtenus, le pouvoir antioxydant des HE 

s'améliore avec les prétraitements mécaniques. En effet, ces prétraitements tels que le 

broyage entrainent l'éclatement des cellules sécrétrices, et assurent l'augmentation de 

la surface de contact entre les particules et la vapeur d'eau. D'où 1 'augmentation de la 

concentration des hydrocarbures terpéniques (Benov et al., 1994). La comparaison 

entre les deux essences montre qu'il y a une différence des concentrations qui est 

expliquée par la présence d'autres composés qui participent au pouvoir antioxydant tel 

que les composés phénoliques. D'ailleurs, Mata et al. (2007) ont rapporté que les 

composés monoterpéniques ont une faible capacité donatrice d'atome d'hydrogène 

tandis que les phénols participent fortement à la réduction des radicaux libres (Mata et 

al., 2007). 
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3.3.3.3.1 Analyse statistique 

Le tableau 3.9 présente les effets du type d'essence et des procédés d'extraction sur le 

pouvoir antioxydant déterminé par DPPH. L'élimination du niveau de compression du 

modèle a été faite pour augmenter la puissance statistique. 

Tableau 3.9 Analyse ANOVA de l'effet des différents facteurs et leurs interactions 

sur la ICso des HE 

3.3.4 

3.3.4.1 

Somme 

Source 
Degré de Carrée 

des 
liberté moyen 

carrées 

Essence 2 77717 38858 

Procédé 1 49136 49136 

2 11839 5919 
Procédé: 

Essence 

R2 = 0,45 Rijusté = 0,36 

* : non significatif, * * : significatif 

Pouvoir antibactérien 

Détermination par la méthode des disques 

Cas de sapin baumier 

prob > F(p) 

0,0036** 

0,0063** 

0.3659"' 

La figure 3.22 illustre l'activité antibactérienne des HE de sapm baumier contre 

différentes souches microbiennes telles que Staphylococcus aureus (Gram positif), E. 
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coli et S. Typhimurium (Gram négatif). L'évaluation de cette activité a été testée par la 

méthode de diffusion des disques. Ces bactéries sont impliquées dans plusieurs 

pathologies variées et elles sont souvent responsables d'infections nosocomiales 

répandues dans les hôpitaux. Le chloramphénicol et le penicillium sont les deux 

antibiotiques utilisés dans cette étude comme des contrôles positifs avec des diamètres 

d'inhibition variant entre 23 ± 1 mm et 25 ± 1 mm, respectivement. Il est avéré que 

S taphylococcus au reus est une souche très résistante aux pouvoirs bactéricides des HE 

du sapin baumier. La figure 3.22 présente les diamètres d'inhibition pour les HE 

extraites par hydrodistillation et par entrainement à la vapeur à partir de la biomasse à 

l'état brut et de la biomasse mise des fagots avec des niveaux de compression de 10 kN 

jusqu'à 50 kN. Les diamètres sont aux alentours de 7 ± 1 mm et 10,3 ± lmm, 

respectivement. LaE.coli a montré une certaine sensibilité vis-à-vis les différentes HE 

du sapin baumier avec des diamètres d'inhibition variant entre 10 mm et 18 ±2 mm 

pour les deux procédés d'extraction. Par contre, S. Typhimurium a noté une résistance 

élevée comparativement aux HE du sapin baumier. Une légère augmentation est 

remarquée pour les HE issues des fagots, extraites à la vapeur et qui sont de 12 ± 2 mm 

et 11,3 ± 1 mm, pour des niveaux de compression de 20 et 30 kN, respectivement. Suite 

à ces résultats, le prétraitement mécanique de la BFR n'a pas d'effet sur l'activité 

antibactérienne des HE alors que le procédé d'extraction a un effet sur la composition 

chimique qui est responsable de l'action bactéricide des HE (Tableau 3.10). D'ailleurs, 

les résultats de Poaty et al. (20 15) ont indiqué que E. coli présente une sensibilité vis­

à-vis le ~ pinène et le limonène. Ces résultats concordent avec les résultats du GC/MS 

pour le cas des HE du sapin baumier et qui sont riches en ~ pinène et le limonène. En 

effet, l'action antibactérienne du ~ pinène et limonène pourra être amélioré par une 

réaction d'alkylation. De même, Pelczar et al. (1988) ont confirmé que l'alkylation 

améliore la réaction des HE face aux bactéries Gram négatif (Pelczar et al., 1988). 

D'autres chercheurs ont montré que la résistance des bactéries Gram négatif peut être 
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expliquée par le fait qu'ils sont dotés d'une couche de peptidoglycane située entre la 

membrane plasmique et la couche externe contenant des protéines qui confèrent à la 

cellule son imperméabilité. En effet, les peptidoglycanes sont des constituants qui 

protègent la bactérie et lui donnent la capacité pour résister à l'action des HE (Chao et 

al., 2000). 
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Cas de 1 'épinette noire 

Suite aux résultats obtenus précédemment et aux analyses statistiques, la densification 

de la BFR sous forme de fagots n'a pas d'effet significatif sur l'activité antibactérienne 

des HE de l'épinette noire (p > 0,05). Par contre, le procédé d'extraction a un impact 

sur cette activité, car il affecte déjà la composition chimique des HE (Tableau 3.10). S. 

aureus a montré une forte sensibilité aux HE de 1 'épinette noir brute, et aux HE issues 

des fagots de 30 et 50 kN issues du procédé d'hydrodistillation. La sensibilité passe de 

sensible (22,3 ± 2 mm) au très sensible (26,7 ± 1,3 mm)jusqu'à extrêmement sensible 

(30 ± 0,6 mm), respectivement. Tandis que l'extraction par entrainement à la vapeur a 

enregistré une diminution de l'efficacité des HE envers S. aureus qui reste toujours 

sensible. De même, les HE de l'épinette noire ont un effet important contre les souches 

Gram négatif. En effet, la bactérie E. coli est extrêmement sensible et présente des 

diamètres d'inhibition de 20,3 ± 1 mm, 38,3 ± 1,5 mm et 30 ± 1 mm pour l'HE de 

l'épinette à l'état brut et des fagots de 30 et 50 kN, respectivement. S. Typhimurium est 

inhibée par les HE de l'épinette brute et les HE issues des fagots de 40 et 50 kN avec 

des diamètres qui sont 16,7 ± 1mm, 18 ± 1mm et 30 ± 1mm, respectivement. Il est à 

noter que l'activité antibactérienne des HE extraites par hydrodistillation est plus 

élevée que celle des HE extraites par entrainement à la vapeur (Figure 3.23). Ces 

observations concordent avec les résultats obtenus par GC/MS qui ont montré qu'il y 

a des pertes au niveau de la concentration des composés monterpéniques. Les HE de 

1' épinette noire sont riches en camphène et a pinène qui ont des capacités importantes 

pour attaquer S. au reus et S. Typhimurium (Poaty et al., 20 15). De même, la forte 

concentration des phénols totaux présents dans les HE d'épinette noire améliore 

davantage leurs activités antibactériennes. En effet, la composition et la structure 

dimensionnelle des composés phénoliques jouent un rôle important dans l'activité 

antibactérienne. Pareil, la position du groupement hydroxyle -OH dans le cycle 

aromatique et la longueur de la chaine latérale saturée affecte la sensibilité des 
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microorganismes. La substitution d'une double liaison par un groupement alkyle sur le 

noyau phénolique améliore l'activité antibactérienne (Gyawali et al., 2014). Le ~ 

pinène, le limonène et les phénols sont capables de se fusionner avec les lipides de la 

membrane cellulaire des microorganismes et engendrent des perturbations des 

métabolismes et des échanges des nutriments et des ions (Sikkema et al., 1994) 
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Staphylococus aureus 
.EPN HD CEPN EVP 

EPN 10 KN EPN20 KN EPN30 KN EPN 40 KN EPN 50 KN Chloramphénicol 
(C+) 

Pseudomonas.aereuginosa 

.EPN-HD CEPN EVP 

EPN 10 KN EPN 20 KN EPN 30 KN EPN 40 KN EPN 50 KN Penicelium 

EPN 10 KN 

EPN 10 KN 

E.Coli 
.EPN HD I!IEPN EVP 

EPN20KN EPN30 KN EPN 40KN 

Salmonelle typhimurium 
BEPN HD CEPN EVP 

EPN20KN EPN30 KN EPN 40 KN 

EPN 50 KN Chloramphénicol 
(C+) 

EPN 50 KN Chloramphénicol 
(C+) 

Figure 3.23 Diamètres d'inhibition des différentes souches par les HE de l'épinette 

nmre 
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Cas du pin gris 

Les HE du pin gris extraites par entrainement à la vapeur présentent une activité 

antibactérienne importante par rapport aux autres entrainées par hydrodistillation. En 

effet, les HE du pin gris brut et des HE extraites des fagots de 40 et 50 kN, inhibent S. 

aureus avec un diamètre de 9 mm, 14,66 mm et 24 ± 2 mm, respectivement (Figure 

3.24). De plus, la composition chimique déterminée par GC/MS a montré une 

augmentation de la concentration des composés monterpéniques des HE et surtout le a 

pinène qui a un effet important sur sensibilité des bactéries Gram positif et négatif. 

Selon la littérature, parmi les constituants à faible activité antibactérienne, citons, 

pulegone, menthone, 1,8-cinéole, p-cymène, myrcène, u-pinène, limonène, linalool, 2-

terpinène, les sesquiterpènes et les composés non terpéniques (Tassou et al., 2000). 

Tandis que les polyphénols tels que thymol et le carvacrol, ce sont des composés ayant 

une forte activité antibactérienne (Bassole et al., 2001). Durant cette étude, il a été 

mentionné que les HE du pin gris sont riches en polyphénols et en composés 

monoterpéniques. Cette composition leur confère des propriétés antibactériennes 

intéressantes. D'ailleurs, le caractère hydrophobe des phénols leur accorde le potentiel 

de se fusionner avec la membrane cellulaire des bactéries (Gram négatif). Ceci, modifie 

la perméabilité de la cellule et cause des fuites des constituantes intracellulaires tels 

que les glutamates, ribose et Na. De plus, les composés phénoliques entrainent le 

dysfonctionnement de la membrane cellulaire et réagissent avec les nutriments et les 

protéines et affectent la synthèse d'acides nucléiques et l'activité des ATPase (Dorman 

et al., 2000). Les bactéries Gram positif, tel que la S. aureus sont sensible. En effet, les 

constituants hydrophobes des HE seront en contact direct avec les constituants 

intracellulaires vitaux, ce qm engendre leurs fuites et cause des déficiences des 

systèmes enzymatiques (Sadou et al., 2015). En outre, l'évaluation du pouvoir 

antibactérien des trois essences : sapin baumier, épinette noire et pin gris vis-à-vis la P. 

aeruginosa (Gram négatif) montrent que cette dernière est une souche très résistante. 
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Cette souche est capable de synthétiser un biofilm stratifié qui lui permet de préserver 

les conditions physiologiques spécifiques pour sa survie (Abi-Ayad et al., 2011). 
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PG 50 KN Chloramphénicol 
(C+) 

PG 50 KN Chloramphénicol 

PG50KN 

PG50KN 

(C+) 

Chloramphénicol 
(C+) 

Penicelium 

Diamètres d'inhibition des différentes souches par les HE du pin gris 
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Activité antibactérienne des HE 1ssue de la BFR déchiquetée, 

broyée et granulée 

En prem1er lieu, l'évaluation de l'activité antibactérienne du sapin baumier a été 

effectuée par la méthode de diffusion par disque. En effet, les HE du sapin baumier 

déchiqueté, broyé et granulé présentent des effets d'inhibition non significatifs (p > 

0,05) contre les souches Gram négatif (P. aeruginosa, E. coli, S. typhimurium). Ces 

dernières ont des diamètres d'inhibition suivants : 7,80 ± 2 mm, 9,7 ± 3,5 mm, 8,7 ± 2 

mm, respectivement. Ceci est expliqué par la structure des bactéries Gram négatif qui 

sont dotées d'une couche de peptidoglycanes qui se trouve entre la membrane 

plasmique et la couche externe qui contient des protéines qui assure aux cellules leurs 

imperméabilités et la résistance à l'action des HE (Chao et al., 2000). De plus, 1 'analyse 

de la composition chimique par GC/MS des HE du sapin baumier déchiqueté, broyé et 

granulé ont montré que ces huiles présentent une teneur élevée en hydrocarbures 

monoterpéniques soit: 13% u-pinène, 30% ~-pinène et 20% du camphène ainsi qu'une 

teneur importante en composés monoterpéniques oxygénés : 6 % du bornéo!. Les 

prétraitements mécaniques qui ont été appliqués n'ont pas d'effet sur la composition 

chimique. La concentration de ces composés et leurs effets synergiques jouent un rôle 

important pour la détermination des propriétés antibactériennes des HE. Ces composés 

sont capables de dégrader la membrane des bactéries Gram positif mieux que celle des 

Gram négatif (Helander et al., 1998; De Feo et al., 2003; Santoyo et al.,2005). En 

deuxième lieu, pour 1' épinette noire, 1' activité antimicrobienne des HE issues de la BFR 

déchiquetée, broyée et granulée présente des diamètres d'inhibition inférieurs à 10 ± 2 

mm. L'analyse statistique à un seul facteur a montré que les traitements mécaniques 

n'ont pas d'effet significatif sur l'activité antibactérienne des HE issues de la BFR du 

sapin baumier et de l'épinette noire non traitée, déchiquetée, broyée et granulée. 
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4.3.4.1.2 Analyse statistique 

D'après le tableau 3.10, il a été constaté que les valeurs de p > F pour le type d'essence 

et le procédé d'extraction sont toutes inférieures à 0,01, ce qui confinne leurs 

influences significatives sur la réponse l'activité antibactérienne. De plus, l'interaction 

entre les trois facteurs est significative. 

Tableau 3.10 Analyse ANOVA de l 'effet des différents facteurs et leurs interactions 

sur l 'activité antibactérienne des HE 

Degré de Somme des Carrée 
Source prob > F(p) 

liberté carrées moyen 

Niveau 5 398,3 79,7 0,71661'' 

Procédé 
1 2,4 2,4 0 00137** 

' 

Essence 
2 854,0 427,0 1 16e-08** 

' 

Niveau: Procédé 5 135,6 27,1 0,19502* 

Niveau: Essence 
2 581,6 58,2 0 00165** 

' 

Procédé: Essence 
2 387,0 193,5 7 84e-05** 

' 

Niveau: Procédé: 2 431,2 43,1 0 01560** 
' 

Essence 

R2 
= 0 6875 

' Rijusté = 0,5334 

* : non significatif, * * : significatif 
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3.3.4.3 Mesure de la CMI et la CMB 

L'évaluation de l'activité antibactérienne des HE par le test de diffusion par disque a 

montré différents diamètres d'inhibition. Les capacités d'inhibition des HE suivent cet 

ordre décroissant, l'épinette noire, le pin gris et le sapin baumier. Le tableau 3.11 

détaille les valeurs de la CMI et CMB des HE extraites par hydrodistillation et par 

entrainement à la vapeur contre les quatre souches : S. au reus, S. Typhimurium, E. coli 

et P. aereuginosa. Les résultats ont montré que les HE de l'épinette noire extraites par 

entrainement à la vapeur sont capables d'inhiber l'activité du S. aureus (Gram positif) 

avec des concentrations très faibles 1% (2f!g/f!l) grâce à leurs compositions chimiques 

qui perturbent le fonctionnement de ces souches. Néanmoins, vis-à-vis les Gram 

négatif, ces HE réagissent vis-à-vis S. typhimurium (2f!g/f!l) et nécessitent des 

concentrations élevées par rapport àE. coli (CMI ~ 40 f!g/f!l) et P. aereuginosa (CMI 

~ 32f!g/f!l). Les HE de l'épinette noire sont les HE qui ont les meilleures propriétés 

antibactériennes suite à ce test. De plus, l'analyse qualitative montre que ces HE 

contiennent les composés oxygénés tels que (1,8- cinéole, linalol et bornéol) autres que 

les composés monterpéniques (a pinène, ~ pinène, limonène, camphène et acétate de 

bornyle ). Les composés oxygénés sont capables de capter les atomes d'hydrogène et 

augmenter la solubilité des HE dans l'eau (Sokovic et al., 2008). De l'autre côté, les 

HE du sapin baumier ont une activité modérée contre la plupart des bactéries évaluées. 

Les CMI et CMB présentée dans le tableau 3.11 varient entre 12-20% (24 flg/fll et 40 

flg/f!l) vis-à-vis P. aereuginosa, E. coli, S. typhimurium, et S. aureus. Les HE du sapin 

baumier sont riches en composés monoterpéniques et contiennent aussi le a terpinol et 

le bornéol ce qui améliore leurs activités. Pour le cas des HE du pin gris, elles 

présentent une activité antibactérienne importante vis-à-vis S. aureus etE. coli mais 

avec des concentrations très élevées. Selon l'étude de Gulfrazet al. (2008), l'activité 

antimicrobienne des HE est attribuée aux composés terpéniques et aux polyphénols. En 

effet, la présence de ces composés améliore la capacité des HE à rendre les 
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microorganismes plus sensibles, car ces composés interagissent avec les éléments de 

la bactérie (membrane cytoplasmique, mitochondrie, etc.) et causent : des déséquilibres 

durant les métabolismes de la souche, perturbent les échanges ioniques, entrainent des 

dommages de la membrane cellulaire et des fuites du contenu cellulaires tels que les 

lipides et les protéines (Burt, 2004). De même, cette étude a montré des valeurs de CMI 

trop élevées supérieures à 20 % pour les bactéries Gram négatif. En effet, leurs 

résistances sont associées à la présence de la couche de liposaccharidique qui sert 

comme une barrière par rapport aux biomolécules intrinsèques (Bari et al., 2010). 
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Tableau 3.11 Concentration minimale inhibitrice (CMI) et concentration minimale 

bactéricide (CMB) des HE extraites par hydrodistillation 

P. aereuginosa E. coli S. typltimurium S. aureus 

Bactérie CMI CMB CMI CMB CMI CMB CMI CMB 

0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 

Hydrodistillation 

SBB 20 >20 1 8 12 12 1 16 

SB10 kN 20 >20 1 8 12 16 1 12 

SB20 kN 12 16 1 12 12 16 1 12 

SB30 kN 12 16 1 12 12 16 1 16 

SB40 kN 12 16 1 12 12 12 1 12 

SB50 kN 12 >20 1 12 12 16 1 16 

EPNB 12 12 8 16 8 20 12 12 

EPN10 kN 12 16 8 16 8 20 20 >20 

EPN20 kN 12 16 8 12 8 20 12 16 

EPN30 kN 12 12 12 12 8 20 12 16 

EPN40 kN 12 16 8 16 8 20 12 16 

EPN50 kN 12 12 8 16 8 20 12 12 

PGB 20 >20 12 16 16 20 8 16 

PG10 kN 20 >20 16 16 16 >20 20 >20 

PG20 kN 20 >20 12 20 16 >20 20 >20 

PG30 kN 20 >20 12 20 16 20 20 >20 

PG40 kN 20 >20 16 >20 16 16 20 >20 

PG50 kN 20 >20 1 16 16 16 20 >20 
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Tableau 3.12 Concentration minimale inhibitrice (CMI) et concentration minimale 

bactéricide (CMB) des HE extraites par entrainement à la vapeur 

P. aereuginosa E. coli S. typltimurium S. aureus 

Bactérie CMI CMB CMI CMB CMI CMB CMI CMB 

0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 0/o 

Entrainement à la vapeur 

SBB 20 >20 20 20 12 20 20 20 

SB10 kN 12 20 1 1 4 12 1 16 

SB20 kN 12 >20 1 20 4 12 1 16 

SB30 kN 12 20 1 20 4 12 1 12 

SB40 kN 12 >20 1 20 4 4 1 12 

SB50 kN 12 20 1 20 4 4 4 12 

EPNB 4 12 1 20 1 1 1 1 

EPNlO kN 8 16 1 20 1 1 1 1 

EPN20 kN 8 16 1 >20 1 1 1 1 

EPN30 kN 8 8 1 20 1 1 1 1 

EPN40kN 8 8 1 20 1 1 1 1 

EPN50 kN 8 16 1 20 1 1 1 1 

PGB 1 >20 1 20 4 >20 20 20 

PG10 kN 12 12 4 4 4 >20 20 20 

PG20 kN 4 4 12 12 4 20 20 20 

PG30 kN 4 16 4 4 4 >20 20 >20 

PG40kN 20 20 1 4 4 >20 20 20 

PG50 kN 20 20 1 4 4 4 20 20 
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3.3.4.4 Determination de l'activité antifongique 

Les HE des conifères sont dotés de plusieurs propriétés antioxydantes et 

antibactériennes. Elles sont riches en composés terpéniques et phénoliques. 

L'évaluation de leurs activités antifongique a été évaluée vis-à-vis Aspergillus Niger, 

un champignon très répandu dans les milieux résidentiels et l'environnement urbain. 

Les figures 3.25 présentées ci-dessous montrent que l'action des HE de l'épinette noire 

du sapin baumier et du pin gris par rapport aux spores d'Aspergillus Niger. En effet, 

les HE de l'épinette noire et du pin gris sont capables d'inhiber la croissance de ces 

colonies mycéliennes. Les concentrations préparées pour l'évaluation de l'action des 

HE était faible à 1 :100. Ceci pourra expliquer la faible inhibition observée à la figure 

3.25. Selon la composition chimique les HE de l'épinette noire sont concentrés en 

composés terpéniques et phénoliques et ceux du pin gris sont fortement concentrés en 

composés phénoliques. Ces résultats concordent avec le classement établi par plusieurs 

études élaborées sur l'activité antifongique des HE qui est présenté dans l'ordre 

décroissant suivant : phénols > alcools > aldéhydes > cétones > oxydes > 

hydrocarbures > esters. 

En effet, les phénols sont capables d'inactiver les enzymes fongiques qui contiennent 

le groupement SH dans leurs sites actifs, éléments clés dans la biosynthèse des 

protéines de la cellule (Cowan, 1999). Également, les composés terpéniques qui sont 

les molécules réputées des HE des conifères, ils sont capables et grâce à la faible 

capacité de leurs liaisons d'hydrogène et de leur faible solubilité à la modifier la 

perméabilité de la membrane cellulaire par une fixation sur les groupements amine et 

hydroxylamine des protéines membranaires (El Ajjouri et al., 2008; Debonne et al., 

2018; de Oliveira et al., 2019). D'autres études ont mentionné que les HE engendrent 

des modifications de la morphologie des champignons et cause l'insuffisance de la 
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sporulation, la variation de la pigmentation et 1 'apparition des anomalies au niveau des 

hyphes et conidiospores (Sharma et al., 2008). 

Figure 3.25 Comportement des HE de (a) sapin bal.llTiier (b) épinette noire et (c) pin 

gris vis-à-vis l'Aspergillus Nige 



CONCLUSION GÉNÉRALE 

L'objectif de cette étude était d'évaluer l'effet des différentes méthodes de 

prétraitements mécaniques de la BFR sur la productivité des HE et leurs qualités. Trois 

types d'essences ont été étudiés soient, le sapin baumier, l'épinette noire et le pin gris. 

En premier lieu, dans le cadre d'une étude préliminaire ces résidus ont subi trois modes 

de prétraitements soient, le déchiquetage, le broyage et la densification en granules. En 

deuxième lieu, la BFR a été densifiée sous forme de fagots. L'extraction des HE à partir 

de ces résidus a été effectuée par deux types de procédés à savoir l'hydrodistillation et 

l'entrainement à la vapeur. Conséquemment, la caractérisation des HE a été répartie en 

propriétés physiques (densité relative), propriétés chimiques (via la chromatographie 

en phase gazeuse couplée à une spectroscopie de masse), propriétés antioxydantes 

(dosage des phénols totaux, mesure de la capacité de réduction ferrique et pouvoir 

antioxydant par la méthode de DPPH) et propriétés microbiologiques (test de diffusion 

par disque, détermination de la CMI et CMB et l'activité antifongique). Des 

comparaisons ont été effectuées entre les HE à 1 'état brut et les autres issues d'une 

biomasse densifiée, entre différents types d'essence et entre deux procédés 

d'extraction. Suite à cette comparaison, les HE sont évalués quantitativement et 

qualitativement. 

L'objectif général ainsi que les objectifs spécifiques de cette étude ont été atteints. Par 

conséquent, les résultats ont montré que : 

Le déchiquetage, le broyage et la densification de la BFR sous forme de granule 

engendrent des pertes en termes des quantités des HE par rapport à 1' état brut 
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(témoin) pour les trois essences. Tandis que la densification sous forme de fagots, 

a entrainé une amélioration de la quantité des HE récupérées, mais pas 

d'amélioration pour le cas du pin gris. Ceci est dû à la forme des fagots qui donne 

une bonne répartition de la BFR, ce qui assure un meilleur transfert de la chaleur 

entre les branches. Aussi, la mise en fagots favorise la circulation de la vapeur et 

assure la possibilité d'accéder aux cellules sécrétrices des HE. Pour finir, ce 

prétraitement préserve la qualité de la BFR sans permettre la perte des composés 

volatils. 

Le vieillissement de la BFR est un facteur qui a entrainé des pertes quantitatives 

des HE tout en préservant leurs qualités. 

L'extraction par hydrodistillation a permis d'avoir des HE avec des concentrations 

élevées en composés monterpéniques et phénoliques par rapport aux HE extraites 

par entraînement à la vapeur. De plus, les propriétés qualitatives des HE ont été 

préservées suite au prétraitement par mise en fagot. 

Les propriétés antioxydantes et les propriétés antibactériennes des HE dépendent 

principalement du type d'essence et de la concentration des polyphénols totaux, des 

composés monoterpéniques et des composés oxygénés. 

Les HE de l'épinette noire sont capables d'inhiber la croissance des bactéries Gram 

positif S.aureus et les Gram négatif tels que la S. typhimurium et la E. coli. De 

même, les HE de l'épinette noire et sapin baumier ont le potentiel d'inhiber la 

croissance d'Aspergillus Niger. 

Cette étude vise à réduire la taille de la BFR toute en préservant la quantité et qualité 

des HE. De surcroît, elle cherche à mettre en place un produit à haute valeur ajoutée à 
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partir de ressources sous-valorisées au Québec, à savoir les branches et les aiguilles du 

sapin baumier, du pin gris et de l'épinette noire. L'incorporation de ces HE contenant des 

molécules bioactives dans la formulation chimique des produits pharmaceutiques et 

cosmétiques permet de promouvoir le marché des bioproduits avec de faibles coûts et 

assure aussi le dynamisme de la bioéconomie du pays. De même, les HE sont des 

produits qui peuvent être incorporés dans la composition chimique d'un matériau 

destinée pour l'emballage des produits alimentaires. Les HE sont aussi utilisés pour des 

applications phytosanitaires et incorporées dans la formulation des désinfectants de 

surface. Comme perspectives en vue de continuité de cette recherche, la modélisation 

de la chaine d'approvisionnement de la BFR et l'évaluation de chaque composante sera 

exhortée pour préparer une étude technico-économique complète. Ceci permettra de 

fixer les conditions optimales pour aboutir un produit à fort potentiel industriel 

économique. La récolte de la biomasse résiduelle pendant la même période pour les 

trois essences est recommandée pour pouvoir bâtir une étude comparative. 

L'évaluation de l'effet d'autres procédés d'extraction (micro-ondes, ondes 

ultrasonores, C02 superctrique) sur le rendement et la qualité des HE est 

recommandée. En conclusion, la valorisation de la biomasse résiduelle issue du 

procédé d'extraction en granules énergétique pourra être une alternative aux produits 

d'origine fossile. 

Le prétraitement et la valorisation de ces résidus forestiers permettent de créer des 

produits écologiques et permettent d'assurer la durabilité de l'écosystème tous en 

évitant les émissions des GES engendrés par les moyens de transport. 



ANNEXE 

Diamètres d'inlùbition des différentes souches par les différents HE 

Déterrrùnation de la concentration minimale inlùbitrice 
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Le tableau ci-dessous résume les propriétés quantitatives et qualitatives des HE 

extraites des fagots de 50 kN du sapin baumier, épinette noire et pin gris. 



Tableau 3. 13 Les propriétés quantitatives et qualitatives des HE extraites des fagots de 50 kN des trois essences : 

Sapin baumier, Épinette noire et Pin gris 

Essences Sapin baumier 

Procédé Hydrodistillation 
Entrainement à 

la vapeur 

Rendement (mL/kg) 8,81 5,49 

Densité (~mL) 

Composés 
majoritaires 

Teneur en phénols 
totaux (m~g 

d'équivalent d'acide 
alli ue 

Pouvoir de réduction 
ferrique (mmol de 

Fë/mL 
Capacité de réduire 
le de DPPH =% IC!'{] 

Diamètre 
d'inhibition des 

souches 

Concentration 
minimale inhibitrice 

Concentration 
minimale bactéricide 

0,758 ± 0,01 

P-pinène, limonène 

180,53 199 

298,7 ± 1,2 166,06 ± 0,74 

280 ± 4,65 300 ± 5,33 

Souches résistantes 

20 % 20% 

20% 20 % 

Épinette noire 

H ydrodistillation 

3,04 

Entrainement à 
la vapeur 

4,94 

0,8525 ± 0,012 

Camphène et a-pinène 

195,7 210,2 

157,6 ± 2,4 225,3 ± 0,44 

110±3,91 80 ± 0,78 

Toutes les souches Toutes les 
sont extrêmement souches sont 

sensibles sensibles 
1% 

1% S. typhimurium 
S. aureus 

8 % 1% 

Pin gris 

Hydrodistillation 

1,64 

Entrainement à 
la vapeur 

1,96 

0,8735 ± 0,012 

a pinène et 8 carène 

282,83 209 

46,5 ± 3,4 192,4 ± 1,28 

200 ± 4 180 ± 0,26 

Staphyl ococus Staphylococus 
aureus au reus 

EtE. coli 

16% 16% 

20 % 20 % 
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