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RÉSUMÉ 

L’industrie des biocarburants de deuxième génération utilise, entre autre, la biomasse 

lignocellulosique issue de résidus forestiers et agricoles et celle issue de cultures énergétiques. 

Le sorgho sucré [Sorghum bicolor (L.) Moench] fait partie de ces cultures énergétiques. 

L’intérêt croissant de l’industrie agroalimentaire et des biocarburants pour cette plante est dû à 

sa haute teneur en sucres (jusqu’à 60% en masse sèche). En plus de se développer rapidement 

(en 5-6 mois), le sorgho sucré a l’avantage de pouvoir croître sur des sols pauvres en nutriments 

et dans des conditions de faibles apports en eau, ce qui en fait une matière première intéressante 

pour l’industrie, notamment pour la production de bioéthanol. 

Le concept de bioraffinerie alliant la production de biocarburants à celle de bioénergies ou de 

bioproduits est de plus en plus étudié afin de valoriser la production des biocarburants. Dans le 

contexte d’une bioraffinerie exploitant la biomasse lignocellulosique, il est nécessaire de 

s’intéresser aux différents métabolites extractibles en plus des macromolécules permettant la 

fabrication de biocarburants et de biocommodités. Ceux-ci pouvant avoir une haute valeur 

ajoutée et intéresser l’industrie pharmaceutique ou cosmétique par exemple. Les techniques 

classiques pour extraire ces métabolites sont notamment l’extraction au Soxhlet et par 

macération ou percolation, qui sont longues et coûteuses en énergie. Ce projet s’intéresse donc 

à une méthode d’extraction des métabolites primaires et secondaires du sorgho sucré, moins 

coûteuse et plus courte, permettant de valoriser économiquement l’exploitation industrielle du 

de cette culture énergétique. Ce travail au sein de la CRIEC-B a porté spécifiquement sur 

l’utilisation d’une émulsion ultrasonique eau/carbonate de diméthyle permettant de diminuer les 

temps d’opération (passant à moins d’une heure au lieu de plusieurs heures) et les quantités de 

solvants mis en jeu dans le procédé d’extraction. Cette émulsion extractive permet ainsi de 

solubiliser à la fois les métabolites hydrophiles et ceux hydrophobes. De plus, l’impact 

environnemental est limité par l’utilisation de solvants respectueux de l’environnement (80 % 

d’eau et 20 % de carbonate de diméthyle). L’utilisation de deux systèmes d’extraction a été 

étudiée. L’un consiste en la recirculation de l’émulsion, en continu, au travers du lit de biomasse; 

le deuxième permet la mise en contact de la biomasse et des solvants avec la sonde à ultrasons, 

créant l’émulsion et favorisant la sonolyse de la biomasse. 

Ainsi, en réacteur « batch » avec recirculation de l’émulsion eau/DMC, à 370 mL.min-1, au sein 

du lit de biomasse, l’extraction est de 37,91 % en 5 minutes, ce qui est supérieur à la méthode 

ASTM D1105-96 (34,01 % en 11h). De plus, en réacteur « batch – piston », où la biomasse est 

en contact direct avec les ultrasons et l’émulsion eau/DMC, les meilleurs rendements sont de 

35,39 % en 17,5 minutes, avec 15 psig de pression et 70 %  d’amplitude des ultrasons. 

Des tests effectués sur des particules de sorgho grossières ont donné des résultats similaires avec 

30,23 % d’extraits en réacteur « batch » avec recirculation de l’émulsion (5 min, 370 mL.min-

1) et 34,66 % avec le réacteur « batch-piston » (30 psig, 30 minutes, 95 % d’amplitude). 

Mots-clés : Carbonate de diméthyle, Émulsion, Éthanol cellulosique, Extraction, Sorgho 

sucré, Ultrasons. 
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LEXIQUE 
 

Dessiccation : séchage d’un produit pour en retirer l’eau 

Lyophilisation : dessiccation d’un produit par sublimation d’un solvant 

Mesh : mesure de maille d’un tamis (convention américaine) 

R² : coefficient de détermination du modèle, permet de vérifier la force du modèle à prédire les 

résultats 

Réacteur batch : réacteur discontinu ou fermé, sans entrée ni sortie lors de l’utilisation 

Solvant vert : non toxique, ou d’origine renouvelable, ou produit via des techniques 

respectueuses de l’environnement, ou toute combinaison d’une ou plusieurs de 

ces caractéristiques. 

Sonolyse : destruction des cellules à l’aide d’ondes ultrasonores permettant de libérer le matériel 

intra-cellulaire dans le milieu extra-cellulaire. 

Sublimation : passage d’un corps de l’état solide à l’état gazeux. 

Valeur-p: P-value en anglais, valeur utilisée pour conclure sur le résultat d’un test statistique. 

La valeur-p est comparée à un seuil préalablement défini, ici 0,05. Si la valeur-p est 

inférieure à ce seuil, le résultat du test est déclaré « statistiquement significatif ». La 

différence entre les résultats étudiés est donc significative. Dans le cas ou la valeur-p 

est supérieure au seuil, on ne peut rien conclure quant aux hypothèses formulées. La 

différence entre les résultats analysés est donc considérée ici comme non 

significative.
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L’intérêt de la population pour les énergies renouvelables grandit de plus en plus, notamment 

pour des raisons environnementales. L’aspect économique est également à prendre en 

considération avec un prix du baril de pétrole aux alentours de 100 $ de 2011 à 2014 avant une 

chute des prix en 2015 et 2016 aux alentours de 50 $ le baril [Prix du baril, consulté en mai 

2016]. 

Comme alternative aux énergies d’origine fossile, l’exploitation de la biomasse 

lignocellulosique, matière première abondante et renouvelable, représente l’une des ressources 

les plus prometteuses pour l’industrie des biocarburants [Saidi, 2011]. Cependant, la production 

de biocarburants de deuxième génération, pour être rentable face aux carburants d’origine 

fossile, doit résoudre différents challenges. Parmi ceux-ci, il est possible de citer les coûts des 

matières premières, l’augmentation des rendements des procédés de prétraitement de la 

biomasse ou l’amélioration des technologies de bio-traitements tels que l’utilisation d’enzymes 

[Sun et Cheng, 2002; Aresta et al, 2012], ou encore la réduction des coûts d’investissements et 

d’opérations. Pour faire le lien entre la première et la deuxième génération de biocarburants, et 

pour pallier à ces problèmes de rentabilité, la notion de génération 1.5 est parfois utilisée. 

Certains, comme Madson (2012), définissent la génération 1.5 par l’utilisation de procédés 

conventionnels pour convertir de nouvelles sources de sucres, dont la cellulose, en bioéthanol. 

Parmi ces nouvelles biomasses, il fait mention du triticale, du sorgho grain, de l’orge ou encore 

de la patate douce. Pour Kang (2014), la génération 1.5 concerne la production de bioéthanol à 

partir de sucre et d’amidon ne provenant pas des graines de la plante, et mentionne l’utilisation 

du sorgho sucré. Deux compagnies, ICM Inc (2013 et 2016) et DuPont (page consultée en juillet 

2016), parlent de génération 1.5 pour leur production d’éthanol à partir de fibres de grains de 

maïs. La compagnie ICM Inc. (2013 et 2016), basée à Colwich au Kansas (États-Unis 

d’Amérique), a ainsi développé un procédé de transformation des fibres de grains de maïs en 

éthanol cellulosique, « Generation 1.5: Grain Fiber to Cellulosic Ethanol Technology™ », 

utilisant les installations existantes pour la production d’éthanol. Ce procédé utilise à la fois des 

méthodes mécaniques, chimiques et biotechnologiques pour broyer, séparer les fibres et les 

huiles et produire de l’éthanol à partir des fibres récupérées. DuPont (page consultée en juillet 

2016) utilise quant à lui des enzymes, « OPTIMASH® enzymes », pour obtenir des sucres à cinq 

et six carbones à partir des fibres des grains. Enfin, au Québec, la Chaire de Recherche 

Industrielle sur l’Éthanol Cellulosique et les Biocommodités, CRIEC-B, en partenariat avec 
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l’entreprise CRB Innovations, a développé un procédé d’explosion à la vapeur de la biomasse, 

appelé « Feedstock Impregnation Rapid and Sequential Steam Treatment », ou FIRSST. Celui-

ci permet, en une seule étape, la séparation des sucres libres de la biomasse tout en fractionnant 

la matrice lignocellulosique pour obtenir des fibres de cellulose de petite taille qui pourront par 

la suite être hydrolysées pour obtenir des sucres fermentescibles. Une deuxième étape est ensuite 

nécessaire pour extraire la lignine en milieu basique [Lavoie et al., 2011]. 

Alliée à la production de biocarburants, la notion de bioraffinerie devient de plus en plus 

commune. À partir des composés carbonés issus de la biomasse utilisée comme matière 

première, les bioraffineries permettent la production de biocarburants, de bioénergies et de 

bioproduits, tels que des produits chimiques ou des biomatériaux [Cherubini, 2010; Ragauskas 

et al, 2006]. Par le biais de multiples procédés, la biomasse est ainsi transformée en ses éléments 

constitutifs, tels les lipides, les glucides, les molécules phénoliques, etc. Ceux-ci servent ensuite 

à la production de bioéthanol, de biodiesel ou encore de molécules ayant des fins 

pharmaceutiques, cosmétiques ou nutraceutiques [Budzianowski et Postawa, 2016; Cherubini, 

2010; Ragauskas et al, 2006]. La viabilité de ses installations repose sur l’exploitation de 

l’ensemble de la chaîne de valeur, soit de la production/transformation de la biomasse à la 

distribution des produits finis, minimisant ainsi les coûts d’exploitation [Budzianowski et 

Postawa, 2016]. Plusieurs industries peuvent ainsi se combiner, les résidus ou co-produits de 

l’une pouvant être exploités par une autre en tant que matière première, et ainsi de suite, pour 

former un complexe de bioraffinerie intégrée et auto-suffisante [Cherubini, 2010]. Les coûts 

d’opération, les coûts énergétiques et les impacts environnementaux, comme les émissions de 

gaz à effet de serre, peuvent ainsi être réduits considérablement par l’alliance de différentes bio-

industries [Budzianowski et Postawa, 2016]. Certaines études récentes portent ainsi sur la 

production de biodiesel couplée à celle de bioéthanol à partir de ricin [Bateni et Karimi, 2016] 

ou sur la production de bioéthanol à partir de résidus lignocellulosiques associée au traitement 

de résidus agro-industriels [Sanchez et al., 2016]. L’association de ces industries pourrait ainsi 

permettre de rentabiliser la production de biocarburants de génération 1.5 ou de deuxième 

génération par rapport aux carburants d’origine fossile.  

La biomasse utilisée en bioraffineries peut provenir de cultures dédiées ou de résidus agricoles, 

de résidus forestiers, de déchets industriels ou municipaux ou encore de l’aquaculture 

[Cherubini, 2010]. Le choix de la matière première utilisée est fonction des disponibilités, de la 
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constitution de celle-ci et des produits finaux désirés [Budzianowski et Postawa, 2016]. Les 

composés riches en glucides, comme la canne à sucre ou le maïs, permettent la production 

d’éthanol. Les matières premières riches en lipides, comme le tournesol, servent à produire du 

biodiesel. Enfin, les résidus mélangés, tels les déchets urbains,  peuvent produire du biogaz par 

digestion anaérobique [Cherubini, 2010]. La biomasse lignocellulosique, étant une matière 

première abondante et renouvelable, représente l’une des alternatives les plus prometteuses pour 

l’industrie des biocarburants et des bioproduits [Bennett et Anex, 2009] et pourrait ainsi être 

intéressant pour un concept de bioraffinerie.  

Dans le cas d’une bioraffinerie utilisant la biomasse lignocellulosique, l’exploitation des 

métabolites primaires et secondaires, présents en plus ou moins grande quantité dans la 

biomasse, pourrait aider à la rentabilité d’une telle bioraffinerie, qui exploite les sucres 

cellulosiques et hémicellulosiques pour produire des biocarburants [Borredon et al., page 

consultée en octobre 2014; Deglise et Donnot, 2004; Lavoie et al., 2009; Sjöström, 1981]. Les 

procédés de production d’éthanol cellulosique peuvent avoir recours à des étapes de 

prétraitements afin d’extraire ces métabolites [Lavoie et al., 2009; Luo et al., 2002]. Parmi ces 

métabolites, les molécules aromatiques, les aldéhydes, les furanes ou encore les acides 

aliphatiques peuvent inhiber la fermentation des sucres cellulosiques et hémicellulosiques 

[Nichols et al., 2008; Huang et al., 2011]. En fonction de leur nature, ces extractibles peuvent 

trouver des applications dans l’industrie cosmétique, pharmaceutique ou nutraceutique. C’est 

notamment le cas de l’acide salicylique issu du saule. Ce composé phénolique présente des 

propriétés anti-pathogènes pour les plantes. Il est également connu en santé humaine, 

notamment pour sa capacité à inhiber la synthèse de prostaglandines et pour ses propriétés anti-

inflammatoires [Randjelović et al., 2015]. Ces produits à haute valeur ajoutée sont donc des 

atouts non-négligeables pour la rentabilité d’une bioraffinerie de deuxième génération 

[Nahrstedt et al., 2007; Lavoie et Stevanovic, 2007]. De plus, les cultures énergétiques, dédiées 

à la production d’énergies renouvelables présentent un impact économique et environnemental 

intéressant [Koçar et Civaş, 2013]. En fonction de la nature de la plante, celle-ci sera utilisée 

pour produire de l’éthanol, du biodiesel, de la chaleur ou de l’énergie. Le sorgho, le panic érigé 

et le miscanthus, ou herbe à éléphant, font partie de ces cultures énergétiques. Elles ont la 

capacité à croître sur des sols pauvres tout en limitant la compétition avec les cultures 

alimentaires comme le maïs qui ne peuvent pas toujours croître sur ce type de sol [Koçar et 

http://refworks.scholarsportal.info/refworks2/?r=references%7CMainLayout::init
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Civaş, 2013]. Le sorgho est d’ailleurs utilisé pour la production d’éthanol mais aussi de biogaz 

[Koçar et Civaş, 2013; Zhang et al., 2016].  Plus particulièrement, le sorgho sucré fait partie des 

cultures énergétiques à prendre en considération dans un contexte de bioraffinerie. Sa croissance 

rapide, de 3 à 6 mois, qui peut se faire sur sols pauvres en nutriments et avec un faible apport 

en eau, et sa teneur en sucre dans la tige et en amidon dans les grains, en fait un très bon candidat 

pour la production de bioéthanol. De plus sa production peut être totalement industrialisée et les 

résidus fibreux peuvent servir de fourrage ou pour la production de chaleur [Koçar et Civaş, 

2013]. Des études ont également démontrées que le sorgho sucré pouvait contenir des molécules 

utilisées en pharmaceutique. Les composés phénoliques du sorgho sucré montrent ainsi une 

action sur la prolifération et l’apoptose des cellules cancéreuses du colon [Massey et al., 2014; 

Massey et al., 2016]. La présence de composés phénoliques permet au sorgho d’avoir des 

propriétés antioxydantes pouvant également être utilisés en pharmaceutiques [Massey et al., 

2014]. Ainsi, Massey et al. (2014) ont pu identifier plusieurs composés d’intérêt dans le sorgho 

sucré, tels que l’acide vanillique, l’acide p-coumarique, l’acide caféique, l’acide férulique, 

l’apigenine ou encore la lutéoline. L’acide vanillique, utilisé en agroalimentaire, peut coûter 

jusqu’à 135 $ les 100 g chez Sigma Aldrich. La même compagnie, propose les standards 

pharmaceutiques d’acides caféique et férulique au prix respectifs de 437 $ les 15 mg et 454 $ 

les 25 mg. L’acide p-coumarique, l’apigenine et la lutéoline coûtent quant à eux, pour un 

standard analytique, 75 $ les 50 mg, 211 $ les 10 mg et 282 $ les 10 mg respectivement. Ces 

deux derniers composés peuvent servir à lutter contre le cancer du colon [Massey et al., 2014]. 

Afin d’extraire ces métabolites d’intérêt, la biomasse doit subir des prétraitements avant d’être 

convertie en biocarburants. Les techniques de traitement de la biomasse sont diverses. Il peut 

s’agir de procédés chimiques (hydrolyse, transestérification), thermochimiques (gazéification, 

pyrolyse), biochimiques (fermentation, digestion anaérobique) ou mécaniques (broyage, 

séparation) [Cherubini, 2010; Ragauskas et al, 2006]. De plus, le conditionnement de la matière 

première, avant extraction, requiert une ou plusieurs opération(s) supplémentaire(s) telles que 

le séchage, le broyage, le tamisage, etc. [Chemat, 2014]. La purification des métabolites et la 

récupération du solvant sont aussi des opérations cruciales dans le développement d’un procédé 

viable [Chemat, 2014]. L’extraction des métabolites se fait généralement par extraction solide-

liquide [Lavoie et al., 2009]. C’est une opération unitaire classique de génie chimique utilisée 

en industrie agroalimentaire, pharmaceutique et cosmétique [Sališová et al., 1997; Cárcel et al., 
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2012; Chemat et al., 2011]. Son principe repose sur la mise en suspension d’une matière 

première solide, la biomasse lignocellulosique, dans un ou des solvant(s) extracteur(s), tels que 

l’émulsion de solvants verts. La composition et la nature (émulsion, fluide supercritique, etc.) 

de la phase liquide ont une influence significative sur les rendements d’extraction. Trois grandes 

étapes entrent en jeu lors de cette opération [Chemat, 2014]:  

i) l’imprégnation de la matière première par le(s) solvant(s); 

ii) la solubilisation des métabolites, pouvant être limitée par les interactions physico-

chimiques mises en œuvre et la saturation du solvant; 

iii) l’extraction des métabolites solubilisés de la matière première solide. 

Généralement, cette dernière étape est la plus longue [Chemat, 2014]. L’extraction 

solide/liquide peut durer jusqu’à 11h, par exemple, pour la méthode normalisée ASTM D1105-

96 [ASTM, 2013; Wang et Weller, 2006]. Ainsi, le développement d’une méthode de 

prétraitement simple et efficace permettant l’extraction de métabolites primaires et secondaires 

issus de sources diverses offrirait une avancée technique et économique majeure dans le 

développement de bioraffineries de deuxième génération. Cela permettrait d’un côté d’éviter 

l’inhibition de la fermentation des sucres cellulosiques et hémicellulosiques, et d’un autre côté, 

de valoriser les métabolites à haute valeur ajoutée contribuant à la viabilité de la production de 

biocarburants de deuxième génération. Pour cela, l’élaboration de procédés plus rapides et/ou 

permettant de maximiser les rendements d’extractions des métabolites en lien avec leurs 

identifications et leurs purifications pour les valoriser en tant que biocommodités, est une avenue 

à prendre en considération.  

La production de biocarburants de deuxième génération à partir de biomasse lignocellulosique 

se heurte donc encore à un problème de compétitivité et de rentabilité par rapport aux carburants 

d’origine fossile [Chemat, 2014]. Pour pallier à ce problème, le concept de bioraffinerie, alliant 

la production de biocarburants à celle de bioproduits à haute valeur ajoutée, est de plus en plus 

étudié. La viabilité de ces bioraffineries reposerait alors en partie sur l’exploitation des 

composés extractibles des plantes [Budzianowski et Postawa, 2016; Cherubini, 2010]. Les 

méthodes traditionnelles d’extraction des métabolites sont souvent longues et nécessitent une 

forte quantité de solvant et d’énergie [Chemat, 2014]. Dans le but d’atteindre la rentabilité des 

procédés actuels, de nouvelles méthodes d’extractions de métabolites ont été développées afin 
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de réduire les temps d’opération ainsi que les coûts de mise en œuvre des procédés. Les 

extractions assistées par ultrasons, notamment, sont de plus en plus utilisées en industrie 

[Chemat, 2014]. Elles permettent, entre autre, de diminuer considérablement les temps 

d’opérations et les coûts par rapport aux méthodes traditionnelles, par exemple l’extraction en 

Soxhlet [Chemat, 2014]. Lavoie et Stevanovic (2007) ont notamment réalisé des extractions 

assistées par ultrasons sur de la sciure de bois d’espèce Betula, dans du dichlorométhane. Ils ont 

ainsi pu obtenir des rendements plus élevés en extraits lipophiles, en des temps plus courts, 

comparé à une extraction en Soxhlet. Au sein de la CRIEC-B, l’utilisation d’ultrasons pour la 

production d’émulsion est l’une des techniques d’extraction étudiées. Les travaux de Nait Sidi 

Ahmed (2012) ont déjà démontré l’efficacité de l’émulsion eau/carbonate de diméthyle (DMC) 

couplée aux ultrasons sur du saule. À l’inverse des méthodes traditionnelles, qui reposent sur 

une succession d’extractions à l’aide de solvants apolaires puis polaires [Chemat, 2014], 

l’utilisation d’émulsion alliant l’eau et le DMC permet l’extraction simultanée des composés 

polaires et apolaires. La succession d’extractions avec des solvants plus ou moins polaire, 

nécessitant des temps d’opération longs, est alors remplacée par une seule étape, réduisant les 

coûts et les temps d’opération. Ces derniers pourraient être réduits et les rendements d’extraction 

améliorés grâce au phénomène de sonolyse combiné à une pré-purification liée à la dualité de 

polarité des solvants [Chemat, 2014; Nait Sidi Ahmed, 2012]. De plus, l’utilisation d’émulsions 

pour l’extraction de métabolites n’est pas commune et pourrait représenter une opportunité à 

exploiter dans le domaine des bioraffineries.  

C’est pourquoi ce projet de recherche vise à optimiser l’extraction de composés présents dans 

la biomasse énergétique à l’aide d’ultrasons couplés à l’utilisation d’émulsions ultrasoniques 

utilisant des solvants verts qui sont l’eau et le carbonate de diméthyle, dans un ratio eau/DMC 

de 80/20 (v/v). L’opération d’extraction se fera à l’aide de deux réacteurs conçus lors de projet. 

Le premier système consiste en un réacteur fermé, appelé « batch », avec recirculation du liquide 

extracteur grâce à une pompe péristaltique, permettant le passage en permanence de l’émulsion, 

préformée et introduite dans le système, à travers le lit de biomasse. Le passage de l’émulsion à 

travers le lit de biomasse, pour un temps court et à température pièce, serait capable d’extraire 

la majorité des molécules extractibles de la biomasse. Ce système pourrait également servir de 

passerelle pour une extraction en réacteur de type ouvert qui pourrait intéresser l’industrie. Le 

deuxième système est un réacteur de type « batch-piston ». À l’inverse du précédant, la sonde à 
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ultrasons est en contact direct avec la biomasse et le mélange de liquides extracteurs. Les 

ultrasons créeront l’émulsion eau/DMC et devraient permettre de briser la paroi cellulaire de la 

biomasse pour aider à la libération du contenu intracellulaire dans le milieu. La sonolyse des 

cellules de la biomasse pourrait permettre l’utilisation de particules de plus grandes tailles, 

évitant alors les étapes préalables de broyage et de tamisage. La présence du piston permet 

l’ajout de pression lors de l’extraction, ce qui pourrait augmenter l’effet des ultrasons, 

notamment la sonolyse, permettant d’augmenter les rendements d’extraction tout en gardant des 

temps d’opération courts.  

La biomasse utilisée dans le cadre de ce projet est le sorgho sucré [Sorghum bicolor (L.) 

Moench]. Il s’agit d’hybrides de sorgho sucré issus de cultures énergétiques, sélectionnés pour 

inhiber la croissance des grains et favoriser l’accumulation de sucre dans les tiges. La plante 

entière est donc utilisée et sa particularité réside dans le haut taux de sucres présent dans la 

plante, pouvant atteindre jusqu’à 60 % en masse sèche [Billa et al., 1997]. Sa haute teneur en 

sucres libres permet la production d’éthanol de première génération tandis que sa structure 

lignocellulosique en fait un candidat à la production d’éthanol cellulosique. De plus, ses 

métabolites secondaires permettraient, entre autre, de lutter contre le cancer du colon et auraient 

un effet antioxydant [Massey et al., 2014]. L’extraction de ces métabolites pourrait donc aider 

à rentabiliser la production de biocarburants, via un concept de bioraffinerie, tout en viabilisant 

l’exploitation industrielle de cette plante. Les rendements d’extractions en Soxhlet, obtenus par 

la méthode ASTM 1105-96 (« Preparation of extractive-free wood »), serviront de référence en 

comparaison avec les rendements obtenus lors des extractions en réacteurs « batch » avec 

recirculation et « batch-piston ». Ainsi, les paramètres optimaux d’extraction des deux réacteurs 

seront établis dans l’objectif d’atteindre les rendements obtenus par la méthode ASTM. 

L’influence de l’exposition de la biomasse aux ultrasons sur les rendements d’extraction est 

également analysée. Cependant, l’indentification des composés extraits ne sera pas effectuée 

dans ce projet. 

L’objectif principal de ce projet est ainsi de développer et d’optimiser les systèmes d’extraction 

de métabolites de la biomasse énergétique, dans le but de valoriser économiquement son 

exploitation industrielle. Cela passe par différents objectifs spécifiques : 

i. la détermination des rendements cibles par l’utilisation d’une méthode d’extraction 

normée, soit la norme ASTMD1105-96; 
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ii. le développement des systèmes d’extraction des métabolites de la biomasse; 

iii. le test de différentes conditions opératoires pour optimiser les méthodes utilisées afin de 

maximiser les quantités d’extraits obtenus, tout en diminuant les coûts et les temps 

d’opération ainsi que les quantités de solvants utilisées, par rapport à la méthode 

conventionnelle d’extraction en Soxhlet. 

Dans un premier temps, une revue de littérature sera effectuée, avec les définitions et les théories 

nécessaires à la bonne compréhension de ce projet. Ensuite, les méthodologies et le matériel 

utilisés seront décrits. La présentation et l’interprétation des résultats suivront. Enfin, une 

conclusion et les perspectives d’avenir viendront terminer ce mémoire. Les annexes, regroupant 

les protocoles détaillés, se trouvent à la suite de la conclusion. 
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I. Les biocarburants  

Les biocarburants sont définis comme étant des carburants dont l’énergie provient de la fixation 

biologique du carbone. Il s’agit donc d’hydrocarbures liquides ou gazeux fabriqués à partir de 

matière organique issue des plantes ou des animaux dans un court laps de temps (jusqu’à 

quelques années) et qui sont utilisés à des fins énergétiques [Biofuel et International Energy 

Agency, pages consultées en août 2015]. La différence entre les biocarburants et les carburants 

d’origine fossile vient de la période de temps pour les obtenir. Pour les carburants d’origine 

fossile, il faut ainsi des millions d’années avant de passer de la matière organique d’origine au 

carburant [Biofuel, page consultée en août 2015] alors que les biocarburants proviennent de 

biomasses ayant subit diverses transformations menant au bioéthanol ou au biodiesel par 

exemple. Cette biomasse peut provenir de ressources non-exploitées comme les résidus 

agricoles, forestiers ou urbains, ou être issue de diverses cultures, agricoles ou dédiées (culture 

énergétique) (Figure 2.1) [Naik et al., 2010]. 

 
[Source : Naik et al., 2010] 

Figure 2.1 : Différentes origines de biomasses pour les bioraffineries 
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Actuellement, les biocarburants sont divisés en quatre générations : 

i. La première génération correspond aux biocarburants, tels que l’éthanol, produit à partir 

du sucre ou de l’amidon provenant de parties comestibles des plantes. Le biodiesel 

provient des huiles végétales et les biogaz sont issus de la digestion anaérobique de la 

biomasse. Les matières premières utilisées sont majoritairement la canne et la betterave 

à sucre, les céréales riches en amidon comme le maïs ou le blé, les cultures oléagineuses 

(canola, huile de palme, etc.), mais aussi les graisses animales [International Energy 

Agency, page consultée en août 2015]. Cependant, cela pose un problème éthique 

puisque les matières premières utilisées pour cette génération peuvent servir à 

l’alimentation humaine et animale. La justification de l’utilisation de ce type de 

biomasse pour la production de carburants est donc délicate alors que le problème de la 

disponibilité et du prix de la nourriture existe toujours dans certaines régions du monde. 

 

ii. Les biocarburants de génération 1.5 font le lien entre ceux de première et de deuxième 

génération. Tel qu’abordé précédemment, il n’existe pas de définition unique pour cette 

génération. Certains y voient l’exploitation de plantes non-alimentaires et l’utilisation de 

procédés de la première génération [Madson, 2012]. D’autres considèrent l’exploitation 

de la même plante pour produire du bioéthanol de première et de deuxième génération. 

Deux entreprises américaines produisent ainsi, à l’échelle industrielle, de l’éthanol à 

partir des fibres des grains de maïs [DuPont, page consultée en juillet 2016 et ICM Inc., 

2013 et 2016].  

 

iii. Les biocarburants de deuxième génération sont obtenus à partir de matière première ne 

servant pas à l’alimentation humaine. Il s’agit essentiellement de la biomasse 

lignocellulosique, même si on retrouve également les huiles végétales usagées ou les 

résidus solides municipaux [Biofuel, page consultée en août 2015]. La biomasse 

lignocellulosique provient principalement de résidus forestiers et agricoles, ainsi que de 

cultures énergétiques. Les résidus forestiers et agricoles sont intéressants car il s’agit de 

matière première à faible coût, mais sont encore peu exploités. Environ 5 millions de 

tonnes de résidus forestiers sont produits chaque année au Québec, ce qui représente 

environ 1,6 milliards de litres d’éthanol potentiel s’ils étaient exploités [Choquette, 

2007]. Quant aux cultures énergétiques, elles sont intéressantes mais encore peu 
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exploitées car elles utilisent les terres arables. De plus, cette filière n’est pas encore 

mature et le nombre d’acheteurs et le coût de revient sont faibles.  

La production de bioéthanol de deuxième génération passe ainsi par l’exploitation des 

sucres cellulosiques et hémicellulosiques. La cellulose et les hémicelluloses n’entrant 

pas dans l’alimentation humaine, le problème éthique posé par la première génération de 

biocarburants est donc écarté si la biomasse ne provient pas de terres arables. En plus de 

l’éthanol cellulosique, on retrouve également les biocarburants issus de la conversion 

« Biomass-to-liquids » (BtL) et la synthèse de biogaz synthétiques (Bio-SynGaz). La 

conversion de la biomasse en biocarburants se fait donc par des voies biologiques, 

chimiques ou thermiques ou encore par une combinaison de ces différentes voies. 

Cependant, cette deuxième génération n’est pas encore complètement exploitable, de 

manière rentable, à l’échelle industrielle [International Energy Agency, page consultée 

en août 2015]. 

 

iv. Enfin, la troisième génération utilise principalement le dioxyde de carbone comme 

matière première via la culture d’algues. Ces dernières présentent de nombreux 

avantages : la consommation de CO2 pour produire de l’oxygène, la possibilité de 

détoxifier l’eau contaminée comme celle des stations d’épuration, une croissance rapide, 

l’absence d’utilisation de terres agricoles ou forestières, etc. Comparativement aux 

autres biomasses (en dehors des oléagineux), elles peuvent produire plus de lipides, 

servant à la synthèse de biodiesel, par surface d’exploitation. De plus, il est possible de 

les modifier génétiquement pour qu’elles produisent les molécules d’intérêt (butanol, 

essence, diesel, etc.) sans avoir à les transformer a posteriori. Cependant, cette 

génération de biocarburants n’en est encore qu’au stade de la R&D [Biofuel, page 

consultée en août 2015]. 
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II. Le sorgho (Sorghum bicolor) 

II. 1. Généralités 

Le sorgho est une plante herbacée appartenant à la famille des Poaceae [Shoemaker et Bransby, 

2010]. Il représente la cinquième culture céréalière mondiale et est principalement cultivé en 

Afrique, aux États-Unis, au Mexique et en Chine [Chantereau et al., 2013]. De manière générale, 

quatre utilisations du sorgho sont identifiées. Le sorgho à grain est utilisé dans l’alimentation 

humaine et animale. Le sorgho fourrager et le sorgho herbeux servent de fourrage pour le bétail. 

Le sorgho sucré, quant à lui, sert à la production de sucre, de sirop et d’alcool [Seibel et al., 

2006; Taylor et Belton, 2002].  

Il s’agit d’une plante annuelle à croissance rapide, 3 à 6 mois, qui présente une faible demande 

en eau,  la rendant donc appropriée pour les zones sèches [Shoemaker et Bransby, 2010]. Le 

sorgho peut se développer sous des climats semi-arides, tropicaux, subtropicaux ou tempérés. 

Ainsi, en fonction de la disponibilité en eau, il est possible d’avoir un rendement variant entre 

10 et 20 tMS.ha-1. Il peut également croître sur différents types de sols (pauvres ou riches en 

minéraux) et présente un faible besoin en fertilisants pour croître [RMT Biomasse, 2009 ; 

Schaffer et Gourley, 1982; Shoemaker et Bransby, 2010]. Tout cela en fait un candidat 

intéressant pour être une culture énergétique.  

II. 2. Constitution  

Comme toute biomasse lignocellulosique, le sorgho est constitué de cellulose, d’hémicelluloses 

et de lignine. La cellulose constitue le squelette de la plante. La lignine sert de matrice et rigidifie 

la structure de la plante. Enfin, les hémicelluloses stabilisent la structure lignocellulosique 

(Figure 2.2) [Shoemaker et Bransby, 2010; Sjöström, 1981]. En fonction de la nature du sorgho, 

la quantité de chaque élément structural varie (Tableau 2.1). 

Tableau 2.1 : Composition structurale du sorgho en fonction de sa nature  

Type de sorgho (Sorghum bicolor) Cellulose (%) Hémicelluloses (%) Lignine (%) 
Fibre b 39 – 45 25 – 27 7 – 8 

Fourrager b 23 – 33 19 – 26 4 – 13 

Sucré a 11 – 14 9 – 11 4 – 5 

   [Sources : aBilla et al., 1997; bGodin et al., 2010] 
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 Source : [Eudes et Zanette, 2012] 

Figure 2.2 : Agencement des composés structuraux principaux d’une plante lignocellulosique 

La cellulose (Figure 2.3) peut être transformée en glucose par hydrolyse, pouvant par la suite 

être fermentés pour produire de l’éthanol de deuxième génération  [Lavoie et al., 2011; Saidi, 

2011]. 

 
Source : [Université des Sciences et Technologies de Lille] 

Figure 2.3 : Molécule de cellulose (n répétitions de la molécule de cellobiose) 

Les hémicelluloses sont des polysaccharides dont la fonction principale est de renforcer la paroi 

cellulaire de la plante, via des interactions avec la cellulose et la lignine [Scheller et Ulvskov, 

2010]. D’un point de vue industriel, les hémicelluloses sont fréquemment utilisées dans 

l’industrie agroalimentaire, comme additifs par exemple, en pharmaceutique, notamment pour 

abaisser le taux de cholestérol, en plasturgie ou dans l’industrie des cosmétiques (Tabeau 2.2) 

[Wertz, 2011]. Elles peuvent également être converties en éthanol par traitement chimique ou 

biochimique des pentoses et des hexoses issus de leur hydrolyse. L’utilisation de levures OGM 

est également possible [Wertz, 2011]. 
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Tableau 2.2 : Applications possibles des hémicelluloses  

Type Application 

Polysaccharides de réserve Industrie alimentaire. 

Hémicelluloses en général 

Films et revêtements, 

Produits chimiques via hydrolyse et conversion des sucres, 

Biotechnologie et fermentation des sucres en C5. 

Galactomannanes 

Industries pharmaceutiques, cosmétiques, alimentaires, du 

papier, des textiles, des explosifs, forage pétrolier et gazier, 

exploitation minière, hydro-ensemencement. 

Glucomannanes Fibres diététiques solubles dans l’eau. 

Xyloglucanes 
Industries pharmaceutiques, cosmétiques, alimentaires, du 

papier, des textiles. 
[Source : Wertz, 2011] 

Quant aux molécules de lignine, celles-ci sont souvent considérées comme un déchet de 

l’industrie papetière et compose la liqueur noire produite par les procédés de délignification 

[Huet, 2015]. Cependant, de plus en plus de recherches s’intéressent à l’exploitation de ces 

molécules. En effet, le haut pouvoir calorifique des molécules issues des lignines les rend 

intéressantes pour la production de biocarburants. Enfin, de même que les tannins, les dérivés 

phénoliques pourraient être utilisés pour produire des résines thermodurcissables [Celzard et al., 

2012; Société chimique de France, page consultée en mars 2015]. 

En plus de ces éléments structuraux, il est aussi possible de trouver entre 5 % et 60 % d’autres 

substances organiques extractibles, appelées métabolites primaires ou secondaires, comme des 

tannins, des colorants (terpènes ou cires) ou encore des polysaccharides de réserve [Borredon et 

al., page consultée en octobre 2014 ; Celzard et al., 2012; Deglise et Donnot., 2004]. Pour le 

sorgho sucré, la teneur en sucres libres peut monter jusqu’à 60 % de la biomasse sèche [Billa et 

al., 1997]. Des composés inorganiques, retrouvés dans les cendres, sont également présent dans 

les plantes en faible quantités (< 2 %) [Borredon et al., page consultée en octobre 2014 ; Celzard 

et al., 2012; Deglise et Donnot, 2004]. 

Les grains du sorgho contiennent environ 11,3 % de protéines. Les acides aminés constitutifs 

de ces protéines sont en majorité de l’acide glutamique (2,4 %), de la leucine (1,5 %), de 

l’alanine (1,03 %), de la proline (0,85 %) et de l’acide aspartique (0,74 %). C’est une céréale 

qui contient très peu de matière minérale (environ 1,5 %), constituée essentiellement de 

potassium et de phosphore, ainsi que des traces de magnésium, de calcium, de sodium et de fer 

[Seibel et al., 2006]. 

Comme les autres céréales, le sorgho contient des acides phénoliques, concentrés au niveau des 

graines, dérivés d’acides benzoïque et cinnamique liés à un acide férulique. Ces acides 
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phénoliques ont des propriétés antioxydantes qui sont bénéfiques pour la santé. Le sorgho 

représente aussi une source d’anthocyanines et de tannins, qui possèdent également un pouvoir 

antioxydant [Awika et Rooney, 2004]. Cependant, toutes les espèces de sorgho ne contiennent 

pas de tannins et seulement 1 % du sorgho cultivé aux États-Unis en contient. Le sorgho peut 

également contenir d’autres composés phénoliques comme le naringénine [Awika et Rooney, 

2004; Seibel et al., 2006]. 

Des phytostérols sont aussi présents dans le sorgho, comme constituants de la membrane 

cellulaire. Ils ont la capacité d’abaisser le taux de cholestérol dans le sang ce qui en fait des 

composés d’intérêt pour la santé humaine d’un point de vue cardiovasculaire [Awika et Rooney, 

2004]. Les phytostérols libres retrouvés dans le sorgho peuvent représenter de 46 à 51 mg pour 

100 g de biomasse (0,046 à 0,051 %) et peuvent être des sitostérols, des campestérols ou des 

stigmastérols. Des acides gras estérifiés ont aussi été identifiés dans le sorgho [Singh et al., 

2003]. Enfin, les policosanols sont des alcools aliphatiques retrouvés dans les grains de sorgho. 

Ils ont les mêmes propriétés que les phytostérols et peuvent donc avoir un rôle important au 

niveau cardiaque, notamment grâce à leur capacité à diminuer le cholestérol [Awika et Rooney, 

2004]. 

En ce qui concerne plus particulièrement le sorgho sucré, une étude menée par Billa et coll. en 

1997 a permis d’identifier et de quantifier ses constituants principaux (Tableau 2.3). 

Tableau 2.3 : Composition du sorgho sucré 
Cellulose (%) Hémicelluloses (%) Lignines (%) Saccharose (%) Glucose (%) Cendres (%) 

11,2 – 13,6  9,2 – 11,2  4,4 – 5,2  50 - 60  2,9 – 3,5  0,27 – 0,33  
Acide p-coumarique* Acides féruliques*  

197,3 – 214,9 74 – 79,8 
* µmol/g de résidu de paroi cellulaire 
[Source : Billa et al., 1997] 

Des études récentes ont également montré la présence de composés pouvant lutter contre le 

cancer du colon, comme l’apigéninidine et la lutéolinidine, dans la tige du sorgho sucré  [Massey 

et al., 2014; Massey et al., 2016]. 

Le sorgho pourrait donc présenter un intérêt industriel non négligeable dû aux extractibles 

d’intérêt pour les industries pharmaceutique, nutraceutique, cosmétique et alimentaire. De plus, 

la haute teneur en sucres libres du sorgho sucré en fait une matière première de choix pour 

l’industrie des biocarburants. Actuellement, environ 30 % de la production de sorgho-grains aux 

États-Unis sert à produire du bioéthanol. Quant au Brésil, la demande en sorgho sucré ne cesse 
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d’augmenter afin de compléter sa production d’éthanol biosourcé issu de la première génération 

de biocarburants [Chantereau et al., 2013].  

II. 3. Utilisations du sorgho sucré 

En plus des caractéristiques citées précédemment, qui concernent l’ensemble des types de 

sorghos, le sorgho sucré (Figure 2.4) a la propriété d’accumuler des sucres, comme le glucose 

(~20%), le saccharose (~70%) et le fructose (~10%), au niveau de ses tiges [Chantereau et al., 

2013; Shoemaker et Bransby, 2010]. Le sorgho sucré est donc une source importante de sucres 

libres fermentescibles utilisables pour la production de bioéthanol. La partie lignocellulosique 

(tige, feuilles) de la plante peut également être valorisée à des fins énergétiques. L’hydrolyse de 

la cellulose donne du glucose qui est fermenté pour produire de l’éthanol cellulosique. Les 

résidus fibreux peuvent aussi être utilisés pour produire de l’électricité ou de la chaleur 

[Shoemaker et Bransby, 2010]. En Lousiane, Kim et Day (2011) ont évalué la production 

d’éthanol, à partir du jus, de la cellulose et de l’hémicellulose de sorgho sucré, à 5,8 kg par 

hectare, soit 97 kg par tonne de biomasse sèche. En comparaison, les valeurs théoriques pour la 

canne à sucre sont de 3,6 kg par hectare et 52 kg par tonne de biomasse (Kim et Day, 2011). La 

valorisation des différentes parties de la plante (Figure 2.5), via l’utilisation des sucres libres et 

des sucres cellulosiques, en fait donc un excellent candidat pour une culture énergétique 

[Saballos, 2008; Shoemaker et Bransby, 2010].  

 
Source : [MAPAQ, page consultée en mars 2015] 

 
Source : [Levesque, 2014] 

Figure 2.4 : Sorgho sucré 
Figure 2.5 : Différentes voies de valorisation du sorgho 

sucré 

Amyris, une compagnie américaine basée en Californie, travaille sur des solutions alternatives 

aux produits issus de l’industrie pétrolière, et notamment sur la transformation de sucres par les 
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microorganismes. Ainsi, en fermentant du jus de sorgho concentré par des levures, Amyris a 

réussi à produire un hydrocarbure appelé farnésène (Figure 2.6) et commercialisé sous le nom 

Biofene®. Cette molécule peut, entre autre, entrer dans la production de biodiesel. Amyris a 

notamment développé une usine pilote de production de farnesène à partir de sorgho sucré en 

utilisant des levures génétiquement modifiées. Ce qui fait du sorgho sucré une source à la fois 

de bioéthanol et de biodiesel [Amyris, 2013; EcoFin, 2012]. 

 
Source : [Howgego, 2011] 

Figure 2.6 : Molécule de farnésène 

III. Le diméthyle carbonate  

Le carbonate de diméthyle (DMC) a pour formule chimique CH3OC(O)OCH3. Il s’agit d’un 

solvant organique considéré comme non-toxique [Ono, 1997] et dont les propriétés physico-

chimiques sont regroupées dans le Tableau 2.4. Il est utilisé comme solvant dans les peintures 

et les encres mais aussi comme additif pour les carburants [Coker, 2012]. 

Tableau 2.4 : Propriétés physico-chimiques du carbonate de diméthyle  

Température de fusion (°C) 4,6 

Température d’ébullition (°C) 90,3 

Point éclair (°C) 21,7 

Viscosité (cPs) 0,625 

Densité à 20°C (g.cm-3) 1,07 

Moment dipolaire (D) 0,91 

Solubilité dans l’eau (g/100 g) 13,9 

Formation d’azéotrope avec Eau, alcools, hydrocarbures 

[Tundo et Selva, 2002] 

La voie « classique » de production du DMC passe par la réaction du phosgène (COCl2) avec 

du méthanol et de l’hydroxyde de sodium (Figure 2.7). Cependant, le phosgène est 

particulièrement toxique, c’est pourquoi, une autre voie de synthèse du DMC, plus respectueuse 

de l’environnement, a été développée. Celle-ci implique la réaction de méthanol avec du 

dioxyde de carbone (Figure 2.8) [Coker, 2012]. Le méthanol utilisé peut également être produit 

à partir de ressources renouvelables, biomasse vierge ou issus de déchets, ou à partir de dioxyde 

de carbone issu de gaz de combustion, il est alors appelé bio-méthanol [IEA-ETSAP & Irena, 

2013]. L’utilisation de méthanol bio-sourcé, ou issu de ressources renouvelables, pour produire 
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du DMC via une réaction avec le dioxyde de carbone, alliée à la non-toxicité du DMC, fait de 

ce dernier un solvant dit « vert ». 

 
Source : [Coker, 2012] 

Figure 2.7 : Formation de carbonate de diméthyle à partir de phosgène 

 
Source : [Bhanage et al., 2003] 

Figure 2.8 : Formation de carbonate de diméthyle à partir de CO2 et de méthanol 

L’utilisation industrielle principale du DMC (51 %) est pour la production de polycarbonates 

aromatiques. Il peut également servir à la production de carbamates et d’isocyanates. De plus, 

le DMC a la caractéristique d’être un bon agent de méthylation [Ono, 1997], surtout lorsqu’il 

s’agit d’obtenir des amines primaires mono-méthylées [Sharma et al., 2010]. Dans 24 % des 

cas, le DMC est utilisé comme solvant, c’est le cas notamment pour les batteries au lithium dans 

lesquelles il sert d’électrolyte. Enfin, le secteur des carburants s’intéresse au DMC en tant 

qu’additif car celui-ci présente un faible potentiel photochimique de création d’ozone, ce qui en 

fait un composé à faibles risques pour l’environnement et la santé humaine [Coker, 2012; 

Delledonne et al., 2001]. 

En 2012, un brevet a été déposé portant sur l’extraction de métabolites odorants avec du DMC, 

à des fins d’utilisations dans l’industrie cosmétique et alimentaire notamment [Lavoine-

Hanneguelle, 2012]. Au sein de la CRIEC-B, Les travaux de Nait Sidi Ahmed (2012) ont 

démontré l’efficacité du DMC, en mélange avec de l’eau (eau/DMC 80/20 v/v), à solubiliser 

des extractibles du saule en remplaçant l’éthanol et le toluène utilisés dans la méthode ASTM 

D1105-96. En utilisant un mélange eau/DMC, le DMC va ainsi permettre de capter les 

métabolites moyennement polaires et l’eau permet d’extraire les métabolites polaires. Nait Sidi 

Ahmed (2012) a également déterminé le ratio optimum pour la stabilité de l’émulsion à 80/20 

v/v. 
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IV. La pertinence d'aller chercher les extractibles avant d'utiliser la 

plante pour produire des biocarburants 

Les extractibles, qui représentent les métabolites primaires et secondaires de la plante, peuvent 

être captés par différents solvants. Ils ne font pas partie des éléments structuraux de la plante. 

Les métabolites primaires sont nécessaires au métabolisme et au bon développement de la 

plante. Ils regroupent les protéines, les lipides, les glucides, les acides aminés et les acides 

nucléiques. Les métabolites secondaires ont, par exemple, un rôle dans les mécanismes 

d’attraction des pollinisateurs, de défense face aux prédateurs ou encore de communication entre 

les individus. Il s’agit de composés phénoliques, de composés alcaloïdes, de terpènes, etc. La 

nature et la quantité de ces molécules varie grandement d’une espèce de biomasse 

lignocellulosique à une autre [Celzard et al., 2012, Mohan et al., 2006].  De par leurs multiples 

propriétés, les extractibles peuvent trouver un marché dans les industries pharmaceutiques, 

cosmétiques, chimiques ou agroalimentaires [Royer, 2012]. 

De plus, certaines de ces molécules peuvent venir interférer de manière négative avec les 

procédés de conversion de la biomasse en biocarburants. C’est le cas notamment des molécules 

phénoliques, ainsi que des acides faibles. Ceux-ci vont notamment inhiber la fermentation des 

sucres par les levures [Brandon Sutton, 2011]. Il est donc nécessaire de séparer les molécules 

extractibles du reste de la biomasse avant l’étape de fermentation. Il est alors possible de les 

isoler et de les vendre aux industries intéressées, ce qui contribuerait au financement des 

activités de production de biocarburants, via le concept de bioraffinerie, tout en permettant aux 

agriculteurs de vendre plus cher leur biomasse. 

V. Méthodes d'extraction des métabolites secondaires 

Les méthodes de prétraitements de la biomasse dans les bioraffineries peuvent être physiques, 

chimiques, physicochimiques ou encore biologiques. Pour des raisons économiques, il est 

préférable d’employer des méthodes ne requérant pas l’utilisation de petites tailles de particules, 

nécessitant un broyage et un tamisage, ou de nombreux produits chimiques, car les déchets 

produits doivent être traités. Les conditions d’opérations doivent également être contrôlées pour 

éviter l’utilisation de hautes pressions ou températures [Behera et al., 2014]. 

Concernant l’extraction des extractibles, les méthodes conventionnelles telles que la macération, 

la percolation ou l’extraction en Soxhlet, présentent plusieurs inconvénients. Parmi ceux-ci, il 
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est possible de citer les temps d’extraction très longs, de faibles rendements et l’utilisation d’une 

grande quantité de solvants (aqueux et organiques). Ces méthodes sont d’autant plus coûteuses 

en énergie et entrainent inévitablement un impact significatif sur l’environnement [Chemat, 

2014]. Pour résoudre ces problématiques, plusieurs approches complémentaires sont étudiées. 

Parmi celles-ci, les extractions par fluides supercritiques, par micro-ondes ou encore par 

ultrasons sont les plus étudiées [Wang et Weller, 2006 ; Chemat, 2014]. 

V. 1. Techniques conventionnelles : extractions par solvants 

Les méthodes conventionnelles d’extraction des métabolites se basent le plus souvent sur 

l’affinité des molécules pour différents solvants et sur l’utilisation de chauffage et/ou d’agitation 

[Azmir et al., 2013].  

L’extraction en Soxhlet date de 1879 [Soxhlet, 1879] et représente la méthode de référence pour 

les extractions de métabolites des plantes (ASTM D1105-96 « Extractive-free wood » 

notamment). L’efficacité des autres méthodes d’extraction est ainsi comparée aux résultats 

obtenus en Soxhlet. De la biomasse est mise en contact avec du solvant frais à chaque cycle 

permettant l’extraction complète des métabolites sans saturation du solvant extracteur. La 

méthode de l’extraction en Soxhlet est expliquée plus en détail au point I.3 du chapitre 3. 

La macération est une méthode simple pour l’extraction de métabolites. La biomasse est mise 

en contact avec une grande quantité de solvant. Une agitation peut être appliquée pour faciliter 

l’extraction et assurer une bonne distribution de la biomasse dans le solvant. De plus, pour éviter 

la saturation du solvant, celui-ci peut être changé régulièrement après filtration, ou une quantité 

de solvant frais peut être ajouté au mélange en cours d’extraction [Azmir et al., 2013]. 

L’hydro-distillation est une autre méthode conventionnelle d’extraction. Il s’agit de la troisième 

étape d’extraction de la méthode ASTM D1105-96. Comme son nom l’indique, l’extraction se 

fait sans solvant organique mais avec de l’eau liquide, avec de la vapeur d’eau ou avec un 

mélange d’eau liquide et de vapeur d’eau [Vankar, 2004]. En fonction de la méthode utilisée, la 

biomasse est placée dans une quantité d’eau suffisante qui est ensuite portée à ébullition, de la 

vapeur d’eau pouvant être ajoutée. À l’aide d’un séparateur, l’eau et les extraits sont ensuite 

séparés [Silva et al., 2005]. L’inconvénient de cette méthode étant la perte des composés 

volatiles ou thermolabiles. 

L’inconvénient majeur de ces méthodes est qu’elles nécessitent généralement de broyer 

finement la biomasse à extraire pour augmenter la surface de contact et faciliter l’action des 



Chapitre 2 : État de l’art, Définitions et Généralités                                            GELEBART B. 

23 

 

solvants. De plus, ces méthodes nécessitent des temps d’extraction souvent longs et de grandes 

quantités de solvants qu’il faut ensuite traiter, ceux-ci pouvant être toxiques pour l’homme et 

l’environnement [Gil-Chavez et al., 2013]. Enfin, le choix des solvants utilisés est fonction des 

extraits désirés et de leur polarité [Azmir et al., 2013].  

V. 2. Techniques non-conventionnelles 

Pour pallier aux inconvénients des méthodes conventionnelles, comme les temps d’extraction 

longs et les quantités importantes de solvants utilisées, de nouvelles méthodes ont été 

développées. Parmi celles-ci, quelques méthodes semblent plus prometteuses comme les 

extractions assistées par enzymes, par micro-ondes, par fluides supercritiques, par liquide 

pressurisés, par champs électriques pulsés ou encore par ultrasons. Lorsque ces méthodes 

utilisent peu ou pas d’agents chimiques toxiques, des ressources renouvelables ou encore 

lorsqu’elles présentent une faible demande énergétique, elles peuvent être considérées comme 

des technologies « verte » [Azmir et al., 2013] 

V. 2. a Extractions assistée par enzymes (EAE) 

Les extractibles pouvant se retrouver dans la cellule ou dans la matrice lignine-hémicellulose-

cellulose de la plante, les solvants ne sont pas toujours capables d’aller chercher l’ensemble de 

ces métabolites. La digestion enzymatique de la lignocellulose permet la libération du contenu 

intracellulaire dans le milieu et facilite l’action ultérieure des solvants [Azmir et al., 2013]. 

Deux méthodes principales sont utilisées, l’extraction aqueuse assistée par enzymes et la 

pression à froid assistée par enzymes [Latif et Anwar, 2009]. L’efficacité de ces méthodes 

dépend de l’enzyme utilisée, de sa concentration, de la taille des particules à traiter ainsi que du 

temps d’exposition entre l’enzyme et la biomasse [Niranjan et Hanmoungjai, 2004]. Ainsi, 

Wang et coll. (2012) ont démontré que la combinaison d’un prétraitement biologique et d’une 

extraction à l’eau chaude permet d’augmenter les rendements jusqu’à 2,7 fois par rapport à 

l’extraction à l’eau chaude seule. Dans un premier temps, les enzymes produites par les 

champignons vont hydrolyser la matrice lignocellulosique. Les composés solubles sont ensuite 

extraits lors de l’extraction à l’eau chaude. 

Les méthodes EAE sont dites « vertes ». Elles permettent de meilleurs rendements que les 

méthodes n’utilisant que des produits chimiques, avec des réductions de temps, de quantités de 

solvants et/ou d’énergie [Azmir et al., 2013]. L’utilisation d’enzyme permet également 
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d’hydrolyser la cellulose sans former d’inhibiteurs de fermentation [Sindhu et al., 2016]. 

Cependant, le prix des enzymes est élevé, variant en fonction de la souche de microorganisme 

utilisée et du nombre d’unité enzymatique. Ainsi, chez Sigma Aldrich, une bouteille de 

cellulases en poudre d’Aspergillus niger de 5 000 unités enzymatiques coûte 50 $ canadiens. 

Pour la même quantité, le prix est de 97,30 $ canadiens pour des cellulases issues de 

Trichoderma reesei ATCC 26921. 

V. 2. b Extraction par champs électrique pulsé (CEP) 

L’extraction par champ électrique pulsé repose sur la destruction de la paroi cellulaire pour 

améliorer l’extraction par solvant suivant l’exposition au champ électrique. La biomasse est 

exposée à un champ électrique qui vient briser les interactions entre les molécules ce qui 

augmente la perméabilité de la membrane cellulaire [Bryant et Wolfe, 1987]. L’efficacité de ce 

traitement dépend donc, entre autre, de la force du champ électrique appliqué, de la température 

et de la biomasse à extraire [El-Belghiti, 2005]. La CEP permet la lyse de la paroi cellulaire 

améliorant ainsi l’extraction tout en réduisant les temps d’opération [Toepfl et al., 2006]. De 

plus, cette méthode permet de maintenir une température relativement faible, ce qui limite la 

dégradation de composé thermolabiles [Ade-Omowaye et al., 2001].  

V. 2. c Extractions par fluides supercritiques (SFE) 

L’extraction par fluides supercritiques est notamment utilisée pour l’obtention de café sans 

caféine [Zosel, 1964 ; Ndiomu et Simpson, 1988]. Un fluide supercritique est obtenu lorsqu’un 

produit est soumis à des conditions de température et de pression au-delà de son point critique 

[Inczedy et al., 1998]. Au-delà de ce point, l’état gazeux n’est plus distingué de l’état liquide, 

ce qui fait que le fluide supercritique possède les propriétés d’un gaz (diffusion, viscosité et 

surface de tension) et celle d’un liquide (densité et pouvoir de solvatation). Un fluide 

supercritique permet l’extraction de métabolites dans des temps plus courts et avec des 

rendements plus élevés que les méthodes conventionnelles [Sihvonen et al., 1999].  

L’utilisation de dioxyde de carbone pour la SFE permet de travailler à des températures proches 

de la température ambiante, ce qui limite la dégradation des extraits mais n’est pas idéale pour 

tout type de composés comme ceux ayant des fins pharmaceutiques [Azmir et al., 2013]. Cette 

méthode peut être hautement sélective et peut permettre l’obtention de composés de haute 

pureté. Ceux-ci peuvent, par la suite, être vendus à l’industrie pharmaceutique, cosmétique ou 

agroalimentaire [Lang et Wai, 2001]. Cependant, les coûts d’investissements sont relativement 



Chapitre 2 : État de l’art, Définitions et Généralités                                            GELEBART B. 

25 

 

élevés par rapport à d’autres méthodes ce qui peut être un frein à son utilisation en bioraffinerie 

[Ajila et al., 2010; Segneanu et al., 2013]. De plus, l’utilisation de fluides supercritiques 

nécessite des conditions de réalisation plus dangereuse, en raison des pressions d’opération 

élevées [Ajila et al., 2010; Reverchon et De Marco, 2006; Wang et Weller, 2006]. 

V. 2. d Extraction par fluides pressurisés (PFE) et explosion à la 

vapeur 

L’extraction par fluides pressurisés est une méthode récente, 1996, aussi connue sous le nom 

d’extraction accélérée par fluide, extraction augmentée par solvant ou extraction par solvant à 

haute pression [Nieto et al., 2010]. L’extraction à haute pression permet de maintenir le solvant 

sous forme liquide, au-delà de son point d’ébullition, et facilite l’extraction des molécules 

[Azmir et al., 2013]. Cette méthode permet de réduire les temps d’extraction et la quantité de 

solvant utilisée [Ajila et al., 2010]. Concernant les extractions de composés polaires, la PFE est 

une alternative à la SFE [Kaufmann et Christen, 2002]. Les températures élevées d’opération 

augmente la solubilité des molécules et donc les rendements, mais peuvent dégrader les 

molécules thermolabiles [Ajila et al., 2010 ; Azmir et al., 2013]. 

L’explosion à la vapeur de biomasse lignocellulosique est un procédé physico-chimique de plus 

en plus utilisé. La biomasse est exposée à de la vapeur à haute température et à haute pression 

pendant quelques minutes, avant de passer à la pression atmosphérique. Cela permet de briser 

la structure de la biomasse et facilite l’hydrolyse enzymatique de la cellulose. La biomasse peut, 

au préalable, être imbibée d’acide pour augmenter les rendements en sucres [Behera et al., 2014; 

Linde et al., 2007]. Les paramètres influençant l’efficacité de la méthode sont le temps de 

résidence, la température, la taille de la biomasse et son humidité. L’ajout d’acide, comme 

l’acide sulfurique ou de dioxyde de carbone, peut diminuer les temps et les températures de 

traitement, tout en augmentant le taux d’hydrolyse et en diminuant la formation d’inhibiteurs. 

Cependant, en fonction de la biomasse utilisée, l’efficacité de la méthode diffère [Behera et al., 

2014] 

V. 2. e Extraction assistée par Micro-ondes (MAE) 

Cette méthode relativement récente combine l’utilisation de micro-ondes (300 MHz à 800 GHz) 

à la méthode conventionnelle d’extraction par solvant [Azmir et al., 2013]. L’énergie délivrée 

dans le milieu est absorbée et est convertie en énergie thermique [Gil-Chavez et al., 2013]. Les 
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micro-ondes augmentent la température du solvant et de la plante, augmentant les cinétiques 

d’extraction. Dans un premier temps, grâce à l’augmentation de température et de pression au 

sein de l’échantillon, les extractibles se séparent de la matrice lignocellulosique, le solvant se 

diffusant dans la matrice peut alors les solubiliser [Alupului, 2012].  

Cette méthode offre des avantages, tels que l’augmentation de la pureté des extraits, la 

possibilité de réduire les quantités de solvants toxiques utilisés, celle de réduire les coûts 

d’opération, l’énergie nécessaire et la consommation en solvants, ce qui en fait une technologie 

plus respectueuse de l’environnement. De plus, le temps d’opération peut être significativement 

réduit. De récentes applications d’extractions assistées par micro-ondes, et utilisant un procédé 

sous pression ou sans solvant, ont également été développées  [Segneanu et al., 2013]. 

Cependant, bien que leurs utilisations permettent de réduire les temps de traitement et la 

consommation en solvants, tout en présentant de hauts rendements d’extraction, ils augmentent 

également de manière significative la température de la cellule. Cette élévation de température 

peut détruire certaines molécules thermolabiles d’intérêts pour l’industrie [Mandal et al., 2007 ; 

Zhang et al., 2011]. De plus, les coûts d’investissement sont élevés, ce qui peut être un frein à 

l’utilisation de ce type d’extraction [Ajila et al., 2010]. 

V. 2. f L’extraction assistée par ultrasons (UAE) et émulsions 

ultrasoniques 

Les ultrasons sont des ondes vibratoires acoustiques ayant des fréquences allant de 16 kHz à 

1010 kHz. Ils sont donc à l’origine de sons inaudibles pour l’humain, car leurs fréquences sont 

en majorité supérieures au seuil d’audibilité de notre oreille (0.02 kHz à 20 kHz) [Gazanhe et 

Jessel, 1970; Pétrier et al., 2008; Société Française d’Acoustique, 2010]. En fonction de leur 

fréquence, le domaine d’application des ultrasons diffère (Figure 2.9).  

L’appareil à ultrasons utilisé pour l’extraction génère des ultrasons de puissance (20 kHz). Dans 

cette catégorie, deux niveaux sont distingués : ceux de basses fréquences, allant de 16 à 100 

kHz, et ceux de hautes fréquences, allant de 100 kHz à 1000 kHz [Chemat, 2014]. En milieu 

solide, les ultrasons de puissance vont produire des échauffements et une vibration du milieu, 

alors qu’en milieu liquide, ils produiront essentiellement un phénomène de cavitation [Société 

Française d’Acoustique, 2010; Chemat, 2014]. 
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Source : [Société Française d’Acoustique, 2010] 

Figure 2.9 : Exemple de domaine d'application des ultrasons en fonction de la fréquence et de la 

longueur d’onde 

L’utilisation d’ultrasons comme méthode d’extraction présente plusieurs avantages : diminuer 

les temps d’extraction et les quantités de solvants utilisés, tout en augmentant les rendements 

d’extraction et en gardant une température basse dans le milieu [Chemat, 2014]. Les molécules 

thermolabiles sont ainsi préservées [Ajila et al., 2010]. Elle peut être utilisée avec des 

échantillons solides ou liquides et pour extraire des composés organiques ou inorganiques. Dans 

le cas d’échantillons solides, ce type d’extraction peut notamment être utilisé dans un procédé 

en continu en récupérant le solvant au fur et à mesure de l’extraction [Rezic et al., 2008]. Il 

s’agit d’une méthode modifiée de macération où les ultrasons facilitent l’extraction des 

composés à solubiliser via la lyse de la paroi cellulaire. L’efficacité de ce procédé dépend de la 

fréquence et de l’amplitude des ultrasons. Plusieurs auteurs ont ainsi rapporté l’efficacité de 

cette méthode sur l’extraction de métabolites de plantes en augmentant notamment les 

rendements obtenus en fonction des solvants utilisés [Azmir et al., 2013; Nait Sidi Ahmed, 

2012]. En combinant les ultrasons à de l’agitation, en modifiant les temps d’extraction et les 

solvants utilisés, Rostagno et coll. (2003) ont ainsi pu extraire différents dérivés d’isoflavone de 

fèves de soya.  

La succession de compression et de décompression créée par les ultrasons de puissance à basses 

fréquences provoque des turbulences dans le milieu de propagation [Combette et al., 2001]. Des 

bulles, dites de cavitation, se créent pendant les phases de décompression. Celles-ci implosent 

lors des phases de compression, provoquant la cavitation (Figure 2.10) [Laborde et al., 1998]. 

En présence de matériel biologique, les bulles de cavitation qui implosent à proximité de 

cellules, brisent les parois cellulaires. Cette sonolyse facilite l’extraction de molécules 
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d’intérêts, puisqu’elle permet de libérer le contenu intracellulaire qui se retrouve ainsi dans la 

solution et qui peut être capté par un solvant avec lequel les métabolites possèdent des affinités 

(Figure 2.11) [Vilkhu et al., 2008; Veillet, 2010; Nait Sidi Ahmed, 2012; Chemat, 2014]. 

Lorsque le phénomène de cavitation se produit à l’interface des deux liquides non miscibles, 

l’implosion des bulles provoque leur mélange homogène, formant ainsi une émulsion. 

L’émulsion est un mélange multiphasique (phase dispersée et phase continue) de liquides non 

miscibles entre eux, se présentant comme une dispersion sous la forme de gouttelettes. Une 

émulsion dont la phase continue est aqueuse (polaire) est appelée « émulsion huile dans eau » 

(H/E). À l’inverse, si la phase continue est « grasse » (non polaire), il s’agit d’ « une émulsion 

eau dans huile » (E/H). Il existe également des émulsions dites « multiples », composées de trois 

phases ou plus (E/H/E ou H/E/H) [Brochette, 1999]. De manière générale, la taille des 

gouttelettes de la phase dispersée varie entre 0,1 et 100 µm. Les émulsions ont le plus souvent 

un aspect opaque et/ou blanchâtre. Elles peuvent être liquide, mais aussi crémeuse, voire même 

gélifiée. Grâce à ces différentes textures, les émulsions peuvent aussi bien être utilisées en 

agroalimentaire, dans le domaine de l’hygiène ou de la beauté [Brochette, 1999]. L’un des 

exemples le plus connu de l’émulsion est probablement celui de la mayonnaise, où l’huile est 

dispersée en gouttelettes dans l’eau contenue dans l’œuf et le vinaigre. 

Pour former une émulsion, il faut donc un liquide polaire, un liquide non-polaire et un moyen 

de dispersion de ces deux liquides (mélangeurs, ultrasons, homogénéisateur à haute pression). 

Un agent émulsifiant (ou émulsionnant) peut également être ajouté pour stabiliser l’émulsion et 

permettre son maintien dans le temps [Brochette, 1999]. Ces agents émulsionnants sont des 

molécules amphiphiles qui se placent à l’interface entre la phase aqueuse et la phase grasse. Il 

s’agit d’esters partiels d’acides gras, de polyols ou d’acides organiques ou encore de lécithines 

(phospholipides) [Université de Technologies de Compiègne, PDF consulté en novembre 2014 ; 

Lattes, page consultée en novembre 2014]. 

L’avantage des émulsions créées par ultrasons réside dans la rapidité de réalisation et dans la 

taille nanométriques des bulles générées, rendant la mixture très stable par rapport aux 

émulsions créées par agitation mécanique [Canselier et al., 2004 ; Hielscher, 2005]. 
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Source : [Canselier et al., 2004] 

 

Source : [IDOC, page consultée en mars 2015] 

Figure 2.10 : Évolution d'une bulle de 

cavitation 

Figure 2.11 : Impact de l'implosion d'une 

bulle de cavitation à la surface d'une cellule 

végétale 

 

V. 3. Résumé des avantages et inconvénients des différentes méthodes 

d’extraction des métabolites de la biomasse 

Les méthodes mentionnées aux points V.1 et V.2 présentent toutes des avantages et des 

inconvénients (Tableau 2.5 et Tabeau 2.6). Le choix de la méthode utilisée doit les prendre en 

considération, en fonction de la biomasse à extraire, des métabolites désirés et des moyens mis 

à disposition. 

Tableau 2.5 : Avantages et inconvénients des méthodes conventionnelles d’extraction des 

métabolites de la biomasse 

 Avantage(s) Inconvénient(s) 

Soxhlet 
Utilisation de faibles quantités de solvants, 

sans phénomène de saturation. 

Souvent plusieurs heures d’extraction 

Nécessite des particules de petite taille. 

Toxicité des solvants en fonction des 

molécules à extraire. 

Perte des composés thermolabiles/volatiles. 

Macération 

Le solvant n’est pas nécessairement chauffé 

 conservation les molécules 

thermosensibles. 

Souvent plusieurs heures d’extraction 

Nécessite des particules de petite taille. 

Toxicité des solvants en fonction des 

molécules à extraire. 

Phénomène de saturation : grandes quantités 

de solvants nécessaires. 

Hydro-

distillation 
Solvant : eau (liquide ou vapeur) 

Souvent plusieurs heures d’extraction 

Nécessite des particules de petite taille. 

Perte des composés thermolabiles/volatiles. 

Phénomène de saturation : grandes quantités 

d’eau nécessaires. 

 

  

http://www.idco-france.com/en/2-les-ultrasons.html
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Tableau 2.6 : Avantages et inconvénients des méthodes non-conventionnelles d’extraction des 

métabolites de la biomasse 

 Avantage(s) Inconvénient(s) 

EAE 

Augmente l’accessibilité des extractibles. 

Hydrolyse de la cellulose  obtention de  

sucres cellulosiques fermentables. 

Prix des enzymes. 

Deux étapes nécessaires  hydrolyse de la 

cellulose puis extraction avec des solvants. 

CEP 

Lyse de la paroi cellulaire  amélioration de 

l’extraction et réduction des temps 

d’opération. 

Température faible : molécules 

thermolabiles conservées. 

Deux étapes nécessaires  exposition de la 

biomasse aux champs électriques pulsés puis 

extraction avec des solvants. 

SFE 
Méthode sélective. 

Obtention de composés de grande pureté. 

Coûts d’investissements. 

Pressions d’opération élevées. 

Température généralement élevée : 

dégradation des composés thermolabiles. 

PFE 
Réduction des temps d’opération. 

Réduction de la quantité de solvant utilisée. 

Pressions d’opération élevées. 

Température élevée : dégradation des 

composés thermolabiles. 

Explosion 

à la vapeur 

Faible demande énergétique. 

Procédé rentable pour le bois dur. 

Permet la diminution de la taille des 

particules. 

Peu efficace sur du bois souple ou de la 

biomasse herbeuse. 

Formation d’inhibiteurs de fermentation. 

Destruction incomplète de la matrice lignine-

sucres. 

MAE 

Lyse cellulaire : augmentation possible des 

rendements d’extraction. 

Diminution du temps d’opération. 

Diminution possible de la quantité de 

solvants. 

Augmentation importante de la température : 

dégradation des composés thermolabiles. 

UAE 

Lyse cellulaire : augmentation possible des 

rendements d’extraction. 

Diminution du temps d’opération. 

Diminution possible de la quantité de 

solvants. 

Température suffisamment basse pour 

préserver les molécules thermolabiles. 

Problème de répétabilité et de 

reproductibilité lors de l’utilisation de sonde 

à ultrasons. Problème nom observé avec un 

bain à ultrasons.* 

Moins efficace sur des cellules rondes. 

* Khoddami et al., 2013 

En résumé, pour ce projet, une émulsion eau/DMC (80/20 v/v) est créée par ultrasons pour avoir 

une émulsion stable. Celle-ci va permettre d’extraire à la fois les métabolites polaires et 

faiblement à moyennement polaires du sorgho sucré. L’effet des ultrasons, en contact direct 

avec la biomasse, sera également étudié pour vérifier leur potentiel à améliorer l’extraction des 

métabolites. Dans un contexte de bioraffinerie, ces métabolites pourront être valorisés,  pour 

rentabiliser la production de biocarburants de deuxième génération. 
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I. Matériel et méthode 

Pour ce projet, la masse sèche de la verrerie utilisée est toujours déterminée avant d’effectuer 

les extractions. À cette fin, celle-ci était mise au four à 105 °C pendant au moins 24 h puis placée 

dans un dessiccateur pendant au moins 15 minutes, pour qu’elle soit à température pièce avant 

d’être pesée pour en déterminer la masse sèche initiale (Annexe A). Les rendements 

d’extractions étaient calculés par rapport à la masse sèche initiale de la biomasse, qui était 

déterminée en suivant le protocole en Annexe B. Le pourcentage d’extraction par perte de masse 

du sorgho était déterminé par le protocole en Annexe C. Après pesée des extraits secs 

hydrophobes et hydrophiles, les rendements respectifs étaient calculés grâce au protocole en 

Annexe D. 

I. 1. Sorgho sucré  

Le sorgho sucré [Sorghum bicolor (L.) Moench] a été cultivé au CÉROM. Il s’agissait 

d’hybrides issus de 9 cultivars différents, fauchés le 6 octobre 2014, pressés le 18 octobre 2014 

puis séchés. Ces hybrides étaient sélectionnés pour minimiser la production de graines et 

maximiser la production de biomasse riche en sucres solubles totaux. 

Le sorgho a été reçu dans des sacs en toile contenant de 2 à 5 kg de 

plante entière broyée grossièrement et est appelée ici sorgho « brut » 

(Figure 3.1). Ce sorgho brut était très hétérogène au niveau de la taille 

des particules, avec des tailles de particules allant de très fines (< 250 

µm) à plus de 20 cm de long (< 1 cm de large). Pour un aspect 

technique, les particules les plus longues ont été coupées manuellement 

pour avoir une taille ne dépassant pas 5 cm de long. 

Des tests ont aussi été effectués sur des particules de 250-425 µm 

(Figure 3.2) qui ont nécessité un broyage supplémentaire, ainsi qu’un 

tamisage pour isoler les particules de la taille souhaitée. Cela a 

également permis une homogénéisation de la matière première en s’assurant d’avoir toute les 

parties de la plante. Le broyage a été réalisé à l’aide de la Pulverisette 14 de la compagnie 

Fritsch, à une vitesse de 6000 rpm avec un tamis dont les perforations trapézoïdales étaient de 

1,0 mm. Une fois les particules broyées, celles-ci ont été récupérées et séparées en fonction de 

leur taille grâce à une série de tamis donc les tailles des orifices étaient de 2 mm, 850 µm, 

 
Figure 3.1 : Sorgho 

brut 

 
Figure 3.2 : Sorgho 

broyé (250-425 µm) 
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425 µm et 250 µm. Les particules restant dans le tamis de 250 µm ont été gardées, les autres ont 

été re-broyées jusqu’à la taille désirée. Le contenu du bac de récupération, situé en dessous du 

tamis de 250 µm (particules fines), était quant à lui jeté.  

Pour chaque extraction, 10 g de sorgho séché à l’air ont été utilisés. L’humidité initiale de la 

biomasse était déterminée pour connaître la masse sèche utilisée (voir I.6.a). 

I. 2. Solvants utilisés 

Plusieurs solvants ont été utilisés, seuls ou en mélanges. La nature des molécules solubilisées 

variait en fonction de leur affinité avec le solvant (ou mélange) utilisé (Tableau 3.1).  

Tableau 3.1 : Les solvants utilisés et leurs affinités avec les molécules 

Solvant Polarité du solvant (moment 

dipolaire), en debye (D) 
Nature des molécules extraites 

Toluènea 0,43 Apolaires 

DMCb 0,91 Faiblement polaires 

Éthanola 1,74 Moyennement polaires – polaires 

Eaua 1,85 Polaires 
[Sources : aAtomer, consulté en mars 2016;  bTundo et Selva, 2002] 

I. 3. La méthode ASTM D1105-96 et les extraction avec l’extracteur 

Soxhlet 

Des extractions suivant la méthode ASTM D1105-96 ont 

d’abord été réalisées pour déterminer les pourcentages 

d’extraction obtenus par la méthode de référence. Cette 

méthode consiste en une succession de trois extractions, 

soit une extraction en Soxhlet au mélange éthanol/toluène 

(70/30 v/v), suivie d’une extraction, toujours en Soxhlet, à 

l’éthanol, pour finir par une hydrodistillation à l’eau 

bouillante en erlenmeyer. D’autres extractions en Soxhlet 

ont également été réalisées pour tester l’efficacité de 

différents solvants. Ces tests ont servi de modèle de 

comparaison pour les extractions réalisées en réacteur « 

batch » avec recirculation de l’émulsion eau/DMC (80/20 

v/v) au travers du lit de biomasse et en réacteur « batch - 

piston », avec les ultrasons en présence de la biomasse et 

la possibilité de travailler sous pression. L’appareil 

Source : [Nait Sidi Ahmed, 2012] 

Figure 3.3 : Schéma d'un 

montage d'extraction Soxhlet 
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d’extraction Soxhlet était constitué d’un ensemble comprenant un ballon mono-col (500 mL), 

d’un réfrigérant permettant de condenser les vapeurs de solvants et d’un extracteur accueillant 

une cartouche de cellulose dans laquelle était placé le solide à extraire (Figure 3.3). Le principe 

d’une extraction en Soxhlet repose sur la réalisation d’une série d’extractions solide-liquide de 

manière continue à l’aide de solvant chaud, dont la température est légèrement inférieure à la 

température d’ébullition. À chaque cycle, du solvant frais, exempt de métabolites, entre en 

contact avec le sorgho afin d’extraire les métabolites et ainsi obtenir une biomasse exempte de 

ces produits. L’extraction s’effectue jusqu’à ce que la totalité des métabolites soit extraite et se 

retrouve dans le solvant. En pratique, le chauffe-ballon permet de porter le solvant d’extraction 

à ébullition. Les vapeurs de solvant montent vers le réfrigérant, via le coude extérieur de 

l’extracteur Soxhlet. Ces vapeurs sont ensuite condensées au contact du réfrigérant et le solvant 

liquide tombe dans le corps de l’extracteur où se situe la cartouche de cellulose contenant le 

sorgho. Les métabolites sont alors solubilisés dans le solvant en fonction de leur affinité avec 

celui-ci. Le solvant remplit le corps de l’extracteur qui se vidange lorsque le niveau de solvant 

atteint la hauteur du coude du siphon, emportant les extraits qui se retrouvent dans le ballon.  

Différentes extractions ont été réalisées à l’aide de ce montage sur des particules de 250-

425 µm :  

1. Extractions ASTM D1105-96, appelée ASTM « standard » (Annexe F) : obtention des 

valeurs de références à comparer aux données obtenues avec les autres extractions.  

2. Extractions suivant la méthode ASTM D1105-96 mais dont les étapes ont été réduites à 

30 minutes chacune pour pouvoir faire une comparaison avec le temps d’extraction en 

réacteur qui sera de 30 minutes. Appelée méthode ASTM «  écourtée ». 

3. Extractions à l’eau, à l’éthanol, au toluène ou au DMC pour évaluer le potentiel 

d’extraction de chaque solvant pris séparément. 

4. Extractions avec un mélange eau/DMC (80/20 v/v) pour vérifier le potentiel d’extraction 

du mélange servant à l’émulsion qui sera utilisée pour les tests en réacteur « batch - 

piston » et « batch » avec recirculation de l’émulsion. Des extractions ont également été 

effectuées sur des particules de sorgho brut avec le mélange eau/DMC. 

Pour les tests 3 et 4, des extractions ont été faites avec 4 h de chauffage après le premier 

siphonage, et d’autres avec seulement 30 minutes d’extraction après le premier siphonage.  

Pour chaque test, les données suivantes ont été obtenues : 
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1. Détermination de la perte de masse du sorgho après extraction  rendement 

d’extraction par perte de masse (Annexe C); 

2. Détermination de la masse d’extraits secs obtenus dans chaque solvant (ou mélange de 

solvant)  rendement d’extraction par masse d’extraits secs (Annexe D). 

I. 4. Réacteur « batch » avec recirculation de l’émulsion 

Le solvant utilisé pour ces tests est un mélange eau/DMC (80/20 v/v) sous forme d’émulsion 

préalablement créée par ultrasons. L’extraction se faisait par la recirculation de ce mélange au 

travers du lit de biomasse, placé dans le corps du réacteur. Une pompe péristaltique à débit 

variable faisait circuler l’émulsion dans le système via des tuyaux en silicone (Figure 3.4).  

 
Figure 3.4 : PFD du montage du réacteur « batch » avec recirculation de l'émulsion 

L’extraction se faisait par macération, à la température de la pièce. Il n’y avait donc ni chauffage, 

ni refroidissement du milieu, réduisant ainsi les coûts d’opération dans le cas de la mise à 

l’échelle du procédé. 
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Les grandes étapes pour réaliser l’extraction étaient les suivantes (protocole en Annexe G) : 

1. Préformer l’émulsion eau/DMC (80/20 v/v) dans un bécher; 

2. Visser la sonde à la cellule de recirculation (Figure 3.5); 

3. Introduire la biomasse dans le corps du réacteur (2 tamis sont placés aux extrémités du 

cylindre) (Figure 3.6 et Figure 3.7); 

4. Alimenter le système avec l’émulsion préformée; 

5. Mettre en recirculation l’émulsion à un débit fixé. En 

fonction du test, les ultrasons sont mis en 

fonctionnement pour garantir le maintien de 

l’émulsion, ou non; 

6. Après l’extraction, arrêt de la recirculation (et des 

ultrasons le cas échéant). Le mélange eau/DMC est 

récupéré ainsi que la biomasse. Le tout était filtré sur 

un fritté de porosité grossière (40-60 µm); 

7. Le fritté contenant la biomasse était mis à sécher à 105 

°C pour obtenir la masse sèche post-extraction afin de 

déterminer le rendement d’extraction par perte de masse; 

8. L’émulsion était séparée par filtration (4500 G, 3 minutes). Un échantillon de la phase 

aqueuse était congelé puis lyophilisé, avant d’être séché au four à vide, pour pourvoir 

déterminer la masse sèche des extraits aqueux totaux afin de déterminer le rendement 

d’extraction dans la phase aqueuse. De la même façon, un échantillon de la phase DMC 

était évaporé au four à vide pour déterminer le rendement d’extraction de la phase 

organique. 

 

 
 

Figure 3.5 : Sonde vissée à la cellule 

de recirculation 

Figure 3.6 : Tamis et joint aux extrémités du corps du 

réacteur 

 

 
Figure 3.7 : Corps du réacteur 
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I. 5. Réacteur « batch – piston » 

Dans le réacteur « batch - piston » (Figure 3.8), la biomasse, l’eau et le  DMC étaient en contact 

direct avec la sonde à ultrasons. En plus de former l’émulsion eau/DMC, les ultrasons pouvaient 

agir sur la biomasse en brisant les cellules (Figure 2.10) et ainsi libérer le contenu cellulaire. En 

théorie, cette sonolyse facilite l’extraction des métabolites et améliore possiblement les 

rendements d’extraction et/ou réduit les temps d’opération. 

À l’inverse du réacteur avec recirculation de solvants, le réacteur « batch - piston » permettait 

l’application d’une pression interne lors de l’opération, ce qui pouvait améliorer l’extraction. Le 

réacteur était automatisé de telle sorte que la pression interne était régulée au cours de 

l’opération pour garantir la reproductibilité des résultats.  

 
Figure 3.8 : PFD du réacteur « batch - piston » 
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Les grandes étapes à suivre pour opérer ce réacteur étaient les suivantes (protocole détaillé en 

Annexe H) : 

1. Sur l’ordinateur, fixer la pression d’opération désirée (0 – 30 psig) ainsi que les limites 

de tolérance et le déplacement d’ajustement du piston; 

2. Fixer les paramètres d’opération de la sonde à ultrasons : sonde de 750 W (Cole 

Parmer) : 

− Temps de fonctionnement (5-30 min); 

− Pulsations (Sans ou 5 sec « on »/ 1 sec « off »); 

− Amplitude (40 – 95 %); 

3. Insérer la biomasse, l’eau et le solvant dans le corps du réacteur (Figure 3.9); 

4. Fixer la tête du réacteur (vannes, thermocouple, jauge à pression) (Figure 3.10) au corps 

du réacteur et viser la sonde à ultrasons à la tête du réacteur pour fermer le système; 

5. Après la purge d’air, une fois la pression d’opération atteinte, mettre en fonctionnement 

la sonde à ultrasons; 

6. À la fin de l’extraction : arrêter la sonde à ultrasons et descendre la pression interne; 

7. Récupérer le mélange eau/DMC/biomasse. Le tout était filtré sur un fritté de porosité 

grossière (40-60 µm); 

8. Le fritté contenant la biomasse était mis à sécher à 105 °C pour obtenir la masse sèche 

post-extraction et déterminer le rendement d’extraction par perte de masse; 

9. L’émulsion était séparée par centrifugation (4500 G, 3 minutes) : volume d’eau et 

volume de DMC connu. Un échantillon de la phase aqueuse était congelé puis lyophilisé, 

avant d’être séché au four à vide, pour pourvoir déterminer la masse sèche des extraits 

aqueux totaux et donc de déterminer le rendement d’extraction dans la phase aqueuse. 

De la même façon, un échantillon de la phase DMC était évaporé pour déterminer le 

rendement d’extraction de la phase organique. 
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Figure 3.9: Réacteur « batch » d’extraction de 

biomasse 

Figure 3.10: Tête du réacteur 

 

Les extractions faites avec le réacteur « batch - piston » ont été planifiées via deux logiciels de 

plan d’expérimentation « Design Expert » et « JMP » afin de minimiser le nombre 

d’expériences à effectuer tout en maximisant les connaissances sur l’influence de chaque 

paramètre étudié (amplitude des ultrasons, pression et temps d’opération, taille des particules). 

Cela a permis de construire un modèle prédictif des résultats, d’identifier les conditions 

optimales en fonction des réponses désirées et de connaître l’influence de chaque paramètre sur 

les réponses via une analyse ANOVA. Les résultats ont également également exploités avec le 

logiciel Matlab pour construire les surfaces de réponses. 

I. 6. Détermination de l’efficacité de l’extraction 

I. 6. a Pourcentage d’humidité en base sèche de la biomasse  

Afin de déterminer les rendements d’extraction, et donc l’efficacité de la méthode utilisée, il 

fallait connaître la masse sèche initiale de la biomasse utilisée, et donc son humidité. Pour cela, 

la biomasse était séchée à 105°C jusqu’à stabilisation de la masse. Le four utilisé était un four 

du modèle ED 240 de la compagnie Binder, avec une trappe pour la ventilation. 

Pour le sorgho, 24 heures de séchage étaient suffisantes pour atteindre une masse stable. En 

connaissant la masse initiale de sorgho mise à sécher, il était alors possible de déterminer son 

pourcentage d’humidité (équation 3.1). Le protocole détaillé est présenté à l’Annexe B.  

Humidité initiale de 

la biomasse (%) 
= 

Biomasse humide (g) - Biomasse sèche  (g) 
x 100 (3.1) 

Biomasse sèche (g) 
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I. 6. b Masse sèche initiale de la biomasse et rendements 

d’extraction 

Une fois le pourcentage d’humidité de la biomasse connue, la masse sèche de l’échantillon était 

obtenue en utilisant l’équation 3.2.  

Masse sèche initiale de la 

biomasse avant extraction (g) 
= 

Biomasse humide avant extraction (g) 
(3.2) 

1 + Humidité initiale de la biomasse (%) 

Celle-ci servait à déterminer la perte de masse du sorgho après extraction et donc à calculer le 

rendement d’extraction par perte de masse du sorgho (équation 3.3, protocole en Annexe C).  

Perte de masse de 

la biomasse (%) 
= 

Biomasse sèche 

avant extraction (g) 
- 

Biomasse sèche 

après extraction (g) x 100 (3.3) 
Biomasse sèche avant extraction (g) 

I. 6. c Masse d’extraits secs et rendements d’extraction 

Pour la phase aqueuse, un échantillon de volume connu était congelé, après quoi, l’échantillon 

était placé dans un lyophilisateur (protocole Annexe D et Annexe E) pour récupérer les extraits 

secs tout en évitant la dégradation thermique des molécules. La lyophilisation se faisait avec 

une pression de  -14 psig et un piège à -40 °C. 

Pour les solvants organiques (toluène, éthanol, DMC), un échantillon de volume connu était 

placé dans un four à 40 °C, avec une pression de -14 psig, jusqu’à évaporation complète du 

solvant. 

Les masses des extraits secs des échantillons étaient ensuite pesées et rapportées au volume total 

de la phase (aqueuse ou organique), suivant l’équation 3.4, pour obtenir la masse d’extraits secs 

pour la totalité de la phase concernée. 

Extraits secs (phase 

aqueuse/organique) (g) 
= 

Extraits secs de l’échantillon (g) x volume totale de la phase 

(mL) (3.4) 
Volume de l’échantillon (mL) 

 

Extraction par masse 

d’extraits secs (%) 
= 

Masse sèche des extraits totaux (g) x100 
(3.5) Masse sèche initiale de la biomasse avant extraction 

(g) 

En comparant la masse d’extraits secs après extraction avec la masse sèche initiale de sorgho, 

le rendement d’extraction par masse d’extraits secs était également déterminé (équation 3.5, 

protocole en Annexe D). Le tout permettait de déterminer la proportion en molécules 

hydrophobes et hydrophiles. 
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I. 6. d Traitements post-extraction de la biomasse 

Pour la méthode ASTM « standard » et la méthode ASTM « écourtée », entre l’extraction au 

mélange éthanol/toluène et l’extraction à l’éthanol, la cartouche contenant la biomasse était 

séchée à l’air libre une nuit pour laisser le solvant s’évaporer. Après l’extraction à l’éthanol, la 

biomasse sèche était retirée de la cartouche pour être introduite dans un erlenmeyer pour l’étape 

d’hydrodistillation à l’eau chaude (~100 °C). La cartouche était placée au four à 105 °C pour en 

déterminer la masse sèche finale et donc la masse de sorgho restant dans la cartouche le cas 

échéant. À la fin de l’hydrodistillation, le mélange eau/biomasse était filtré sur un fritté de 

porosité grossière (40-60 µm) préalablement pesé. Après séchage au four à 105 °C, la masse de 

sorgho sec post-extraction était déterminée pour avoir le rendement d’extraction par perte de 

masse (équation 3.3) (Tableau 3.2).  

Dans le cas des extractions en Soxhlet (toluène, éthanol, eau, DMC et eau/DMC), à la fin de 

l’extraction, la cartouche contenant la biomasse était enlevée du corps de l’extracteur. Elle 

étaitmise à sécher sous la hotte pour que le solvant s’évapore et était ensuite placée au four à 

105 °C jusqu’à séchage complet. La masse de la cartouche contenant la biomasse était ensuite 

pesée pour déterminer la masse de sorgho sec post-extraction. Cela permettait d’obtenir le 

rendement d’extraction par perte de masse (équation 3.3) (Tableau 3.2).   

Concernant le réacteur « batch » avec recirculation de l’émulsion et le réacteur « batch -piston », 

de la même façon que pour l’étape d’hydrodistillation à l’eau chaude vu précédemment, la 

biomasse était filtrée sur  un fritté de porosité grossière puis séchée au four à 105 °C pour le 

calcul du rendement d’extraction (équation 3.3) (Tableau 3.2). 

Tableau 3.2 : Traitement post-extraction de la biomasse pour chaque type d’extraction 

 
Filtration sur un 

fritté grossier 

Séchage à 

l’air 

Séchage au 

four à 105°C 

Rendement par 

perte de masse du 

sorgho 

ASTM standard et 

écourtée 

Après 

hydrodistillation à 

l’eau chaude 

Entre les 

étapes 

Cartouche. 

Biomasse dans 

le fritté 
 

Soxhlet  

Avant 

séchage au 

four 

Biomasse dans 

la cartouche 
 

« batch » avec 

recirculation de 

l’émulsion 

 
 

Biomasse dans 

le fritté 

 

« batch -piston »   
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I. 6. e Traitements post-extraction des solvants 

Dans le cas du mélange eau/DMC (80/20 v/v), il était nécessaire de séparer les deux solvants 

afin d’avoir le rendement en métabolites hydrophobes et hydrophiles. Pour cela, le mélange était 

centrifugé à 4500 G pendant 3 minutes. La centrifugeuse était une Centrifuge 5804 de la marque 

Eppendorf (Figure 3.15). Les tubes utilisés, de 50 mL, étaient en polypropylène à fond conique. 

Un échantillon de solvant organique de volume connu était placé au four à 40 °C avec une 

pression de -14 psig jusqu’à évaporation complète du solvant. Le rendement d’extraction par 

masse d’extraits hydrophobes pouvait alors être déterminé (équation 3.5) (Tableau 3.3). 

Pour la phase aqueuse (Tableau 3.3), un échantillon de volume connu était placé au congélateur 

puis dans le lyophilisateur afin de récupérer les extraits secs hydrophiles. L’équation 3.5 

permettait alors d’obtenir le rendement d’extraction par masse d’extraits hydrophiles. 

La somme des rendements d’extraits hydrophiles et hydrophobes permettait d’avoir la quantité 

totale d’extractibles obtenus par la méthode utilisée (Tableau 3.3). 

Tableau 3.3 : Traitements post-extraction des solvants pour chaque type d’extraction 

 

Séparation du 

mélange 

eau/DMC 

Solvants 

organiques 
Eau 

Rendement par 

masse d’extraits 

secs 

ASTM et ASTM 

écourtée 
- 

Évaporation 

sous vide à 

40°C 

Congélation et 

lyophilisation 

 

Soxhlet 

Centrifugation à 

4500 G, 3 minutes 

 

« batch » avec 

recirculation de 

l’émulsion 

 

« batch -piston »  

I. 7. Analyses par spectroscopie infrarouge à transformée de Fourier 

(FTIR) 

Des analyses FTIR ont été effectuées sur du sorgho sucré avant et après extraction pour vérifier 

si des réactions chimiques entre la cellulose et le DMC s’étaient faites. Celles-ci ont été 

effectuées sur un appareil Variant, modèle 640 IR. Les spectres obtenus ont été analysés avec le 

programme Agilent Resolution Pro. L’analyse a été faite sur une plage de 4000 cm-1 à 400 cm-

1 avec une résolution de 4 cm-1. Pour chaque analyse, 2 à 5 % de sorgho de 250-425 µm ont été 

ajoutés à du bromure de potassium pour former des pastilles. 

L’analyse FTIR a permis d’identifier les fonctions chimiques présentes dans le matériau par 

l’absorption d’un rayonnement infrarouge. Ceci reposait sur la détection de vibrations 

caractéristiques à chaque fonction chimique. La transformée de Fourier des absorbances 
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obtenues a permis de doser les différentes fonctions chimiques [Biophyresearch, page consultée 

en mai 2016]. 

I. 8. Analyses statistiques 

I. 8. a Réplicats 

Les extractions effectuées avec la méthode ASTM (« standard » et « écourtée ») et en réacteur 

« batch » avec recirculation de l’émulsion au travers du lit de biomasse ont été effectuées en 

duplicatas. Si le RSD du rendement en extraits secs totaux était inférieur à 5%, les extractions 

étaient considérées comme répétables et un triplicata n’était pas effectué. 

Pour les extractions effectuées en réacteur « batch-piston », le nombre de réplicat était déterminé 

par le plan d’expérience. Dans le cas d’un doute sur les résultats obtenus, des réplicats 

supplémentaires ont été effectués. 

I. 8. b Plan d’expérience pour le réacteur « batch-piston » 

Concernant les extractions réalisées avec le réacteur « batch-piston », celles-ci ont été planifiées 

en suivant un plan d’expérience élaboré avec le logiciel JMP. L’utilisation d’un plan 

d’expérience permettait d’obtenir un maximum d’informations en un minimum de tests. 

Considérant le nombre de paramètres à faire varier et le nombre de valeurs à tester pour chaque 

paramètre (Tableau 3.4), le choix s’est porté sur un plan pour surface de réponse de type 

composite centré (Figure 3.11).  

 
                 Source : http://tinsson.perso.univ-pau.fr/] 

Figure 3.11 : Représentation d’un plan composite centré 

Tableau 3.4 : Valeurs des paramètres testés en réacteur « batch-piston » 

Taille des particules 250 – 425 µm / brut 

Pression d’opération (psig) 0 / 15 / 30 

Temps d’extraction (min) 5 / 17,5 /30 

Amplitude des ultrasons (%) 45 / 70 / 95 

 

http://tinsson.perso.univ-pau.fr/
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Le modèle d’analyse associé à ce type de plan est un modèle quadratique (équation 3.6). Les 

points au centre du domaine ont été répétés trois fois pour chaque taille de particules afin 

d’évaluer la variabilité associée à la biomasse. Le plan d’expérience suivi (Tableau 3.5) 

comportait ainsi 22 tests à effectuer.  

𝑦 =  𝛽0 + ∑ 𝛽𝑖𝑥𝑖 + ∑ 𝛽𝑖𝑗

𝑘

𝑖,𝑗=0

𝑘

𝑖=0

𝑥𝑖𝑥𝑗 +  ∑ 𝛽𝑖𝑖𝑥²𝑖

𝑘

𝑖=0

 (3.6) 

Tableau 3.5 : Plan d'expérience des extractions en « batch - piston » sur le sorgho sucré, avec le 

mélange eau/DMC (80/20 v/v) 

Essai Amplitude Pression Temps Taille des particules 

1 45 15 30 250-425µm 

2 95 0 30 250-425µm 

3 70 30 5 BRUT 

4 95 0 5 BRUT 

5 70 30 30 250-425µm 

6* 95 15 30 BRUT 

7 45 30 30 BRUT 

8* 95 30 30 BRUT 

9 95 30 17,5 250-425µm 

10 45 15 5 BRUT 

11 70 0 30 BRUT 

12* 70 0 5 250-425µm 

13 45 30 5 250-425µm 

14 45 0 17,5 250-425µm 

15 45 0 5 BRUT 

16* 95 15 5 250-425µm 

17* 70 15 17,5 250-425µm 

18 70 15 17,5 250-425µm 

19* 70 15 17,5 BRUT 

20 70 15 17,5 250-425µm 

21 70 15 17,5 BRUT 

22** 70 15 17,5 BRUT 

*Tests effectués en duplicata pour vérifier les résultats 

**Test effectué en triplicata pour vérifier les résultats 
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I. 8. c Analyses statistiques des résultats 

Pour les méthodes ASTM (« standard » et « écourtée »), les extractions en Soxhlet et en réacteur 

« batch » avec recirculation de l’émulsion à travers le lit de biomasse, les analyses statistiques 

ont été effectuées à l’aide des fonctionnalités intégrées de Microsoft Excel (version 2013). Dans 

le cas de la comparaison de deux conditions, un test d’hypothèse de Student a été réalisé. Dans 

le cas de comparaisons multiples, une analyse de variance (ANOVA) a été effectuée, suivi d’un 

test post-hoc de comparaisons multiples de Tukey. Ce dernier équivaut au test de Student mais 

prend en compte la possibilité d’interactions entre les paramètres étudiés.  

Concernant les extractions en réacteur « batch-piston », les résultats obtenus ont été analysés 

avec le logiciel JMP® pour déterminer les paramètres d’extraction significatifs et les conditions 

optimales à utiliser pour maximiser les rendements en extraits secs. Cependant, le logiciel JMP 

ne permettant pas de différencier les conditions optimales pour les deux tailles de particules, le 

logiciel Design Expert® (version 8) a été utilisé pour approfondir l’analyse des résultats. Le 

logiciel MatLab a également été utilisé pour obtenir les surfaces de réponses et prédire les 

valeurs des rendements en fonction des paramètres choisis. 

À chaque fois, les résultats étaient considérés comme statistiquement différents lorsque la 

valeur-p était inférieure ou égale à 0,05. L’utilisation d’un système visuel a été mis en place 

pour faciliter la lecture des analyses : 

− Différence non-significative (valeur-p > 0,05) : ° 

− Valeur-p ≤ 0,05 : * 

− Valeur-p ≤ 0,01 : ** 

− Valeur-p ≤ 0,001 : *** 

− Valeur-p ≤ 0,0001 : **** 

À noter que pour les analyses ANOVA, les paramètres non-significatifs étaient enlevés du 

modèle de prédiction, excepté si le paramètre seul était non-significatif mais qu’il intervenait 

dans une combinaison de paramètres qui, elle, était significative.  
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II. Résultats et interprétations 

II. 1. Extractions en extracteur Soxhlet 

II. 1. a Méthode ASTM  D1105-96 

La méthode ASTM D1105-96 (révisée en 2013) permet d’extraire les différents composés de la 

biomasse lignocellulosique pour obtenir une biomasse finale exempte d’extractibles 

(« Extractive-Free wood »). De plus, cette méthode permet d’avoir une base de comparaison 

pour les différents tests réalisés dans le cadre de ce projet. Il sera en effet possible de comparer 

les rendements d’extraction obtenus avec cette méthode à ceux obtenus avec les différents tests 

réalisés. Les tests ont été effectués en duplicatas (Figure 3.12), avec 10 g de copeaux de sorgho 

sucré, de taille comprise entre 245 et 450 µm (40-60 mesh). L’analyse statistique des résultats 

obtenus est résumée dans le Tableau 3.6. 

 

Figure 3.12 : Efficacité (%) de la méthode d’extraction ASTM D1105-96 en fonction de la durée 

des étapes 

Les résultats obtenus (Figure 3.12) avec la méthode ASTM D1105-96 « standard » (2 x 4 h + 

3 h) donne un pourcentage moyen d’extraction par perte de masse du sorgho de 35,93 % et un 

pourcentage moyen d’extraits secs totaux de 34,01 %. En comparaison, avec la méthode 

« écourtée » basée sur l’ASTM D1105-96 (3 x 30 minutes), la perte de masse du sorgho donne 

un pourcentage moyen d’extraction de 33,24 % pour un pourcentage en extraits secs équivalent 

de 34,71 %.  
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Dans un premier temps, l’analyse des différences observées entre la perte de masse du sorgho 

et les extraits secs totaux, pour une méthode donnée (Tableau 3.6), est effectuée. Pour la 

méthode « standard », la différence significative observée pourrait s’expliquer par la perte des 

composés thermosensibles. À l’inverse, pour la méthode « écourtée », il n’y a pas de différence 

significative entre la perte de masse du sorgho et les extraits secs totaux. Cette observation 

viendrait corroborer l’hypothèse faite pour la méthode « standard » de la perte des molécules 

thermosensibles. Un temps d’exposition prolongé à des solvants chauds, voire bouillant dans le 

cas de l’eau, favoriserait la perte des ces composés. De plus, la différence significative observée 

entre les pertes de masse du sorgho de la méthode « écourtée » et « standard » tend à confirmer 

la dégradation des composés thermolabiles lors de la méthode « standard ». L’étude de 

Ramluckan et coll. (2014) vient soutenir cette hypothèse puisqu’ils ont observé une diminution 

des rendements en lipides de microalgues, après 3 heures d’extraction, attribuée à la dégradation 

de composés thermosensibles. 

Tableau 3.6 : Analyses statistiques des résultats des extractions suivant la méthode ASTM 

 
Perte de masse vs 

extraits secs 
ASTM « écourtée » vs ASTM « standard » 

 

ASTM 

« écourtée 

» 

ASTM 

« standard 

» 

Perte de 

masse 

Extrait

s 

totaux 

Extraction à 

l’éthanol/toluène 

Extraction 

à 

l’éthanol 

Extraction 

à l’eau 

Valeur-p ° * * ° *** ** *** 

° : valeur-p > 0,05; * : valeur p ≤ 0,05; ** : valeur-p ≤ 0,01; *** : valeur-p ≤ 0,001 

Dans le cas d’une comparaison entre les deux méthodes, aucune différence significative n’est 

observée quant aux rendements en extraits secs totaux. Une étude de 2013 portant sur 

l’extraction d’huile d’olive en Soxhlet, avec différents solvants et différents temps d’extraction, 

a mis en évidence l’existence d’un plateau lors de l’extraction, avec un maximum atteint au bout 

d’une heure [Banat et al., 2013]. Ainsi, l’étude de la variation du temps d’extraction montre que 

les rendements obtenus suivent une courbe logarithmique, l’augmentation des rendements se 

faisant de moins en moins significative avec le temps. L’absence de différence significative dans 

les rendements d’extraits totaux, entre un temps d’extraction de 1,5 heure et de 11 heures, 

s’expliqueraient ainsi par la présence d’un plateau dans les taux d’extraction après 1,5 heure. 

Quant aux rendements en extraits secs pour chaque étape d’extraction, des différences très 

significatives sont visibles. Ainsi, la méthode « standard » permet d’extraire beaucoup plus de 

composés avec le mélange éthanol/toluène que la méthode « écourtée », avec 18,81 % d’extraits 
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au lieu de 10,82 %. À l’inverse, pour les extraits obtenus avec l’éthanol et l’eau, c’est la méthode 

« écourtée » qui permet d’obtenir le plus d’extraits, avec des rendements de 7, 09 % au lieu de 

3,93 % pour l’éthanol et de 16,80 % au lieu de 11,26 % pour l’eau. Dans la méthode « standard », 

le mélange éthanol/toluène (70/30 v/v) est en contact avec le sorgho pendant 4 heures, ce qui va 

permettre d’extraire la totalité des composés apolaires et une grande partie des composés 

moyennement polaires et polaires, solubles dans l’éthanol. Il ne va donc rester qu’une faible 

quantité de composés extractibles dans l’éthanol pour  la deuxième étape. L’hydrodistillation va 

permettre de finir l’extraction des composés polaires qui ne sont pas solubles dans l’éthanol. En 

revanche, pour la méthode « écourtée », le mélange éthanol/toluène (70/30 v/v) n’est en contact 

avec le sorgho que 30 minutes. Il reste donc plus de composés solubles dans l’éthanol que dans 

la méthode « standard ». Ceux-ci vont être extraits lors de la seconde extraction à l’éthanol. La 

macération à l’eau va finalement venir capter le reste des composés polaires. 

Ainsi, si l’on considère la quantité d’extraits totaux obtenus, la méthode d’extraction ASTM 

D11105-96 « écourtée » est suffisante pour avoir les mêmes rendements que la méthode 

« standard ». Cependant, si le but est d’obtenir le maximum d’extraits organiques apolaires ou 

faiblement à moyennement polaires, c’est la méthode « standard » qui à privilégier. 

En fonction du solvant et de sa polarité, la nature des molécules extraites est différente. Pour 

avoir un aperçu de la polarité, et de la quantité, des différentes molécules présentes dans le 

sorgho, des extractions avec différents solvants ont été effectuées (résultats en section II.1.b). 

II. 1. b Efficacité des différents solvants  

Il s’agissait ici de déterminer l’efficacité de chaque solvant pour l’extraction de composés 

extractibles du sorgho sucré. Ces extractions donnent un aperçu de la proportion des différents 

types de molécules (apolaires, faiblement/moyennement polaires et polaires) contenues dans le 

sorgho sucré (Tableau 3.1). Des extractions en extracteur Soxhlet ont donc été réalisées pendant 

30 minutes et 4 h (après le premier siphonage) avec différents solvants (Figure 3.13).  
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Figure 3.13 : Efficacité (en %) des extractions en Soxhlet avec différents solvant, en 30 minutes et 

4h d’extraction après le premier siphonage (sorgho sucré, 250-425µm) 

Dans un premier temps, il est possible de voir des différences de rendements entre les données 

obtenues par perte de masse du sorgho et par masse d’extraits secs (Figure 3.12). Cependant, 

selon le tableau 3.7, ces différences ne sont non-significatives que pour l’eau et le DMC, 

quelques soit le temps d’extraction, et pour l’éthanol après 4 h d’extraction. Ces différences 

pourraient s’expliquer par la dégradation des composés thermosensibles ou par des pertes de 

solvants lors des manipulations. 

Tableau 3.7 : Analyses statistiques des différences entre les pertes de masse du sorgho et les 

extraits secs correspondants 

 Toluène Éthanol  
Éthanol / 

Toluène 

Eau DMC Eau / DMC 

 
30 

min 

4 

h 

30 

min 

4 

h 
30 min 4 h 

30 

min 
4 h 

30 

min 
4 h 

30 

min 

4 

h 

Valeur-

p 
° ° ° * ° ° *** *** ** *** ° ° 

° : valeur-p > 0,05; * : valeur p ≤ 0,05; ** : valeur-p ≤ 0,01; *** : valeur-p ≤ 0,001 

Le but étant d’optimiser l’extraction des métabolites primaires et secondaires du sorgho, la 

discussion est orientée ici sur les masses d’extraits secs obtenues plutôt que sur la perte de masse 

du sorgho. 

Ainsi, pour chaque solvant, la comparaison entre les rendements en 30 minutes et en 4 heures 

est effectuée (Tableau 3.8). Les rendements obtenus en 4h sont significativement supérieurs à 
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ceux obtenus en 30 minutes, exceptés pour les extractions au toluène. Cette augmentation des 

rendements s’explique par le temps plus long de contact entre la biomasse et le(s) solvant(s), 

favorisant l’extraction. De plus, en fonction du solvant utilisé, la différence d’efficacité est plus 

ou moins importante : < 0,3 % pour le toluène à 15 % pour le mélange eau/DMC. Cela peut 

s’expliquer par l’affinité plus ou moins élevée des molécules extraites et par leur accessibilité. 

L’étude réalisée par Banat et coll. (2013) vient appuyer ces observations puisqu’ils avaient 

démontré qu’en fonction du solvant utilisé, le plateau de la courbe logarithmique des rendements 

d’extraction arrivait plus ou moins tôt, au cours de l’extraction. Le plateau est donc atteint plus 

ou moins rapidement en fonction de la quantité d’extraits solubles dans le solvant utilisé. 

Tableau 3.8 : Analyses statistiques des différences entre extraits secs en 30 minutes et en 4 heures 
 Toluène Éthanol  Éthanol / Toluène Eau DMC Eau / DMC 

Valeur-p ° *** *** ** * *** 

° : valeur-p > 0,05; * : valeur p ≤ 0,05; ** : valeur-p ≤ 0,01; *** : valeur-p ≤ 0,001 

Grâce à la Figure 3.12, il est également possible de constater des différences d’efficacité 

d’extraction des solvants testés. Cela reflète la proportion des différentes molécules extractibles 

en fonction de leur polarité. Ainsi, en 30 minutes d’extraction, le toluène extrait 0,57 % de 

molécules. Le DMC permet d’obtenir 1,6 % d’extraits mais l’augmentation par rapport au 

toluène n’es pas significative (valeur-p > 0,05). La polarité de l’éthanol lui permet de solubiliser 

15,89 % de composés. Quant à l’eau, qui est le solvant le plus polaire, elle extrait jusqu’à 24,92 

% de molécules dans le même temps. Cette augmentation s’explique par la grande teneur en 

sucres du sorgho utilisé. Pour les extractions de 4 h, les extraits dans le toluène montent à 0,87 

% mais comme précisé précédemment, cette augmentation n’est pas significative. Cependant, à 

l’inverse des extractions en 30 minutes, le DMC permet ici d’obtenir significativement plus 

d’extraits (valeur-p < 0,05), soit 3,51 % d’extraits secs. Le même schéma dans l’ordre 

d’efficacité des solvants, par rapport aux extractions en 30 minutes, est suivi, avec l’éthanol 

pouvant solubiliser 21,82 % d’extraits, et l’eau venant extraire 27,07 % de métabolites. Le 

sorgho sucré utilisé contiendrait donc peu de molécules apolaires et serait très riches en 

composés polaires, explicable par la haute teneur en sucres libres de la plante [Billa et al., 1997]. 

Des études menées par Banat et coll. (2013), sur l’huile d’olive, et par Ramluckan et coll. (2014), 

sur la chlorophylle et les lipides de microalgues, ont également démontrés des différences 

d’efficacité entre les divers solvants utilisés, attribuables aux différences de solubilité des 

molécules étudiées dans ces solvants. 
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Les mélanges de solvants  (éthanol/toluène 70/30 v/v et eau/DMC 80/20 v/v) permettent de 

solubiliser à la fois les métabolites polaires et ceux moins polaires (voire apolaires). De la même 

manière que pour les solvants pris séparément, les rendements obtenus avec les mélanges 

augmentent significativement avec le temps d’extraction (valeur-p < 0,001). Concernant leur 

niveau d’efficacité par rapport aux autres solvants peut varier en fonction du temps d’extraction. 

Pour ce qui est du mélange éthanol/toluène, celui-ci est toujours plus efficace que le DMC et 

moins efficace que l’éthanol seul, avec des rendements de 10,50 % en 30 minutes et de 18,52 % 

en 4 h. La proportion du mélange, éthanol/toluène 70/30 v/v, et la température d’ébullition de 

l’éthanol (78 °C) étant plus beaucoup faible que celle du toluène (110 °C), la majorité des 

extraits obtenus avec le mélange proviennent de l’éthanol, qui va s’évaporer plus rapidement 

que le toluène et donc être plus souvent en contact avec la biomasse. La plus faible quantité en 

éthanol du mélange par rapport au solvant pris seul viendrait expliquer la diminution des 

rendements pour le mélange éthanol/toluène par rapport à l’éthanol seul. Dans le cas du mélange 

eau/DMC, en 30 minutes, celui-ci se situe entre le mélange éthanol/toluène et l’éthanol, avec 

14,72 % d’extraits. Cependant, en 4 heures, ce mélange est le plus efficace de tous les solvants, 

avec 29,91 % d’extraits. De la même manière que pour le mélange éthanol/toluène, la légère 

différence du point d’ébullition de l’eau (100 °C) et du DMC (90 °C) peut expliquer les 

différences observées. En 30 minutes, le faible nombre de siphonages et le fait que le DMC 

s’évapore plus rapidement que l’eau, celui-ci viendrait extraire une part plus importante des 

extraits totaux qu’en 4 heures. Le temps prolongé d’exposition viendrait diminuer l’influence 

de la légère différence de température d’ébullition des deux solvants. Il est ainsi possible de 

constater que les rendements obtenus en 4h avec le mélange eau/DMC sont quasiment 

équivalent à la somme des rendements en DMC et en eau pour le même temps d’extraction. 

En conclusion, l’efficacité d’extraction des solvants diffère en fonction de leur polarité et de la 

quantité des métabolites solubles dans ceux-ci [Banat et al., 2013; Ramluckan et al., 2014]. 

Dans le cas du sorgho sucré utilisé ici, l’efficacité des solvants en Soxhlet est la suivante (masse 

d’extraits secs) : 

 30 minutes : eau > éthanol > eau/DMC > éthanol/toluène > DMC > toluène 

 4 h : eau/DMC > eau > éthanol > éthanol/toluène > DMC > toluène 

Le mélange eau/DMC donnant les meilleurs rendements après 4 heures d’extraction, il était 

intéressant de comparer l’efficacité de ce mélange aux résultats obtenus avec la méthode ASTM. 
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II. 1. c Efficacité du mélange eau/DMC (80/20 v/v) par rapport à 

la méthode ASTM D115-96 

Ce projet portait sur l’efficacité de l’extraction du mélange eau/DMC (80/20 v/v). La méthode 

de référence étant l’ASTM D1105-96, une comparaison de l’efficacité de ce mélange en Soxhlet 

par rapport à la méthode ASTM était nécessaire (Figure 3.14).  

 
Figure 3.14 : Comparaison d’efficacité (%) de la méthode ASTM D115-96 à l’extraction en 

Soxhlet au mélange eau/DMC (80/20 v/v), en 30 minutes et 4 heures par étapes, sur du sorgho 

sucré (250-425 µm) 

Pour la méthode ASTM D1105-96, il a été démontré que la méthode « écourtée » est aussi 

efficace que la méthode « standard » quant aux extraits secs totaux et que la différence se fait 

au niveau des extraits obtenus à chaque étape. 

Concernant l’extraction en Soxhlet au mélange eau/DMC (80/20 v/v), la perte de masse n’est 

pas significativement différente des extraits secs totaux équivalents, avec des vapeur-p de 0,4 

pour l’extraction de 30 minutes et de 0,2 pour celles de 4 heures. Les pertes de masse du sorgho 

n’ont donc pas été présentées sur la Figure 3.14.  

En 30 minutes, le pourcentage d’extraits totaux est de 14,7 % et double après 4 h d’extraction 

pour atteindre 29,9 % (valeur-p de 0,002). Il faudrait donc 4 h d’extraction en Soxhlet avec le 

mélange eau/DMC (80/20 v/v) pour se rapprocher du rendement d’extraction obtenu avec la 

méthode ASTM D1105-96 (« standard » ou « écoutée »). De plus, bien qu’une légère 

diminution des rendements soit observée pour la phase DMC, entre 30 minutes et 4 h 

d’extraction, passant de 0,41 % à 0,33 %, celle-ci n’est pas significative (valeur-p > 0,05). 

Cependant, elle pourrait s’expliquer par le fait que la proportion de DMC solubilisé dans l’eau 

chaude est plus grande qu’à température pièce. En 4 heures d’extraction, une proportion plus 
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grande de DMC peut donc se solubiliser dans l’eau par rapport à une extraction de 30 minutes. 

Le volume de DMC récupéré est donc moindre, 10 mL au lieu de 17 mL environ pour 30 minutes 

d’extraction, ce qui peut influencer les rendements d’extraction obtenus puisqu’une partie des 

métabolites solubles dans le DMC se retrouveront dans la phase aqueuse. Quant à la phase 

aqueuse, la différence de rendement, passant de 14,72 % à 29,91 %, est très significative, la 

valeur-p obtenue étant inférieure à 0,001. 

En comparant la méthode ASTM « écourtée » à l’extraction au mélange eau/DMC en 30 

minutes, la différence de rendement dans les solvants organiques est très significative, soit une 

valeur-p inférieure à 0,001, pour des rendements respectifs de 17,91 % et de 0,42 %. La 

différence pour les rendements aqueux est, quant à elle, légèrement significative (valeur-p < 

0,05) pour des rendements respectifs de 14,31 % et de 16,80 %.  

La comparaison de la méthode ASTM « standard » à l’extraction au mélange eau/DMC en 4 

heures amène à la même conclusion quant à la différence entre les extraits organiques, avec des 

rendements de 20,36 % avec l’ASTM et de 0,35 % avec le mélange eau/DMC. Pour les extraits 

aqueux, la significativité de la différence de rendements augmente avec une valeur-p < 0,001, 

due au fait que les rendements sont respectivement de 11,26 % et de 29,91% pour l’ASTM et le 

mélange eau/DMC. 

Ainsi, la méthode ASTM « écourtée » (1,5 h) est à favoriser par rapport à l’extraction au 

mélange eau/DMC en 30 minutes avec des rendements en extraits secs 2,4 fois supérieurs. 

Cependant, la différence observée peut être due à la quantité de solvant en contact avec la 

biomasse, qui est de 3,7 L pour la méthode ASTM et seulement 0,2 L pour le mélange eau/DMC, 

soit une augmentation de 18,5 fois. Quant à la méthode ASTM « standard » (11 h), celle-ci ne 

permet d’obtenir qu’1,1 fois plus d’extraits secs que le mélange eau/DMC en 4 h, alors que la 

biomasse est en contact avec 2,8 fois plus de solvants, soit 6,4 L contre 2,3 L pour le mélange 

eau/DMC.  

Les résultats obtenus par Nait Sidi Ahmed (2012) avaient démontrés que des extractions 

successives au DMC puis à l’eau, en Soxhlet, étaient capables d’extraire  0,5 % plus de 

molécules que la méthode ASTM D1107-56 (« Standard test method for ethanol-toluene 

solubility of wood »), soit une extraction au mélange éthanol/toluène suivie d’une extraction à 

l’eau. La méthode ASTM utilisée dans ce projet compte une extraction supplémentaire par 
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rapport à la méthode utilisée par Nait Sidi Ahmed, soit l’extraction à l’éthanol seul. La biomasse 

utilisée était également différente puisqu’elle portait sur du saule.  

La biomasse, les solvants, le temps d’extraction et la technique utilisée, soit l’utilisation de 

mélange de solvants ou la succession de ceux-ci, sont donc à prendre en considération par 

rapport à la nature des molécules extraites. Si l’on tient compte de la polarité du toluène (0,43), 

de l’éthanol (1,74) et du DMC (0,91), la nature des molécules extraites dans chaque phase est 

différente. La proportion de molécules de polarité différente est donc un facteur important dans 

le choix du solvant. L’étude réalisée par Banat et coll., en 2013, vient valider les observations 

faites. En changeant le solvant organique utilisé pour extraire l’huile d’olive, ils ont pu observer 

de grande variation dans les rendements obtenus, allant de 3 % à 10,6 % d’extraction en fonction 

du solvant. De plus, l’augmentation du temps d’extraction peut soit augmenter les rendements 

obtenus [Banat et al., 2013], soit, au contraire, les diminuer [Ramluckan et al., 2014], en 

fonction de la nature des molécules extraites.  

Même si le mélange eau/DMC, en 30 minutes, n’est pas aussi efficace pour l’extraction des 

métabolites du sorgho que la méthode ASTM D1105-96 écourtée, l’écart se réduit pour une 

extraction de 4 h, comparée à la méthode ASTM « standard », si la somme des extraits secs est 

considérée. En comparaison à la méthode ASTM et à l’utilisation de toluène, le mélange 

eau/DMC présente donc un potentiel non négligeable en industrie grâce à la non-toxicité du 

DMC. D’un point de vue industriel, travailler avec des particules fines nécessite des étapes de 

broyages et de tamisages, coûteuses en temps, qu’il serait préférable d’éviter. L’influence de la 

taille des particules de sorgho sur l’efficacité d’extraction du mélange eau/DMC (80/20 v/v) en 

Soxhlet a donc été testée. 

II. 1. d Influence de la taille des particules du sorgho sucré sur 

l’efficacité extractive du mélange eau/DMC (80/20 v/v) 

Des extractions sur du sorgho sucré brut (particules telles que reçues par le CÉROM, inférieures 

à 5 cm de long) ont été effectuées durant 30 minutes ou 4 h après le premier siphonage. 

Les particules brutes sont moins homogènes que les particules de 250-425 µm. Pour ces 

premières, il y a des tiges, des feuilles, des graines, des grosses particules (< 5 cm le long), des 

particules plus fines (de l’ordre de la centaine de micromètres), etc. Dans l’échantillon de 

biomasse brute, la quantité de chaque portion de plante n’est pas égale, ce qui peut influencer 
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les quantités d’extraits obtenus. De plus, les particules étant plus grandes, l’accessibilité des 

extractibles est moindre pour les solvants.  

 

Figure 3.15 : Comparaison de l’efficacité (%) de l’extraction en Soxhlet du mélange eau/DMC 

(80/20 v/v) en fonction de la taille des particules du sorgho sucré, en 30 minutes et en 4h 

d’extraction 

Dans un premier temps, la Figure 3.15 montre une légère diminution en ce qui concerne les 

rendements en phase DMC entre 30 minutes et 4 h d’extraction pour les particules brutes, 

passant de 0,455 % à 0,236 % respectivement. Cependant, comme pour les particules de 250-

425 µm, cette diminution n’est pas significative (valeur-p > 0,05). Concernant la phase aqueuse, 

l’augmentation de rendement avec le temps, passant de 24,76 % à 28,31 %, est significative 

(valeur-p < 0,001). 

De plus, à l’inverse de ce qu’il aurait été possible de penser, l’extraction en 30 minutes sur le 

sorgho brut est plus efficace que sur le sorgho de 250-425 µm : 25,2 % au lieu de 14,7 %, soit 

une valeur-p < 0,001. Cependant, après 4h d’extraction, la tendance s’inverse avec 28,4 % 

d’extraits secs totaux pour le sorgho brut et 29,9 % pour les particules de 250-425 µm, une 

différence non-significative (valeur-p > 0,1). À noter que la différence de rendement 

d’extraction, entre 30 minutes et 4 h d’extraction, observable pour les particules fines 

(rendement doublé) est beaucoup moins visible pour les particules brutes (augmentation de 

3,2%). Cela peut s’expliquer par la grande hétérogénéité de la taille des particules de sorgho 

brut, pouvant présenter une grande partie de particules fines desquelles l’extraction des 

métabolites est facilitée. De plus, une étude de Bahcegul et coll. (2012) a montré qu’en fonction 

du solvant utilisé, la taille des particules pouvaient faire varier les rendements obtenus. L’étude 

portait sur les rendements en glucose par hydrolyse enzymatique suivant un prétraitement par 

14,31

29,580,415

0,330

24,76 28,31

0,455
0,236

0%

5%

10%

15%

20%

25%

30%

%
m

 d
'e

xt
ra

it
s 

se
cs

30 minutes                                                           4H
Sorgho 250-425 µm - Eau Sorgho 250-425 µm - DMC Sorgho Brut - Eau Sorgho brut - DMC



Chapitre 3 : Développement, Résultats et Discussion                                          GELEBART B. 

56 

 

liquide ionique. Ils ont pu observer une diminution des rendements en glucose pour la plus petite 

taille de particules (<0,15 mm) par rapport aux particules plus grosses (maximum 2 mm) pour 

l’un des liquide ionique utilisé alors que pour l’autre, l’effet inverse était observé. 

Au vu des résultats, d’un point de vue industriel et si les extraits secs totaux sont considérés, 

l’utilisation de sorgho brut, avec un temps d’extraction de 4 heures, serait à privilégier. 

L’utilisation du sorgho brut à la place du sorgho broyé à 250-425 µm diminuerait les coûts de 

prétraitement de la biomasse, liés au broyage et au tamisage préalables aux extractions.  

II. 1. e Conclusion  

D’après les expériences réalisées ici, il est possible de voir plusieurs tendances : 

 Méthode ASTM : 30 minutes par étapes sont suffisantes pour atteindre un maximum 

d’extraits secs, soit 35 % d’extraction environ. Mais si les extraits apolaires et faiblement 

à moyennement polaires sont préférés aux extraits polaires, l’utilisation de la méthode 

« standard» est à privilégier. 

 Au Soxhlet : en termes d’extraits secs, en 30 minutes il vaut mieux utiliser l’eau alors 

qu’en 4 h, le mélange eau/DMC (80/20 v/v) est plus efficace. 

 Le mélange eau/DMC (80/20 v/v) ne permet pas, en Soxhlet, de venir égaler les 

rendements obtenus à la méthode ASTM D1105-96. 

 Les particules brutes sont hétérogènes par rapport aux particules de 250-425 µm. 

L’hétérogénéité des particules peut influencer la quantité et la nature des molécules 

extraites. 

 Sorgho brut : le mélange eau/DMC (80/20 v/v) permet d’extraire plus de composés que 

pour les particules fines en 30 minutes (25,2 % au lieu de 14,7%). Cependant, en 4 h, la 

quantité des extraits secs totaux n’est  pas significativement différente de celle obtenue 

avec les particules fines. L’utilisation de sorgho brut, extrait pendant 4 h, est donc à 

prendre en considération compte tenu de la réduction des coûts liés aux prétraitements 

de la biomasse. 

Les résultats des extractions préliminaires, en Soxhlet, étant établis, il était alors possible 

d’effectuer les extractions en réacteurs. Dans un premier temps, le réacteur « batch » avec 

recirculation du solvant a été testé, pour déterminer l’efficacité de la recirculation du solvant à 

travers le lit de sorgho, à température pièce. 
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II. 2. Extractions en réacteur « batch » avec recirculation du liquide 

extracteur 

Pour ces tests, la biomasse est mise en contact avec l’émulsion ultrasonique eau/DMC (80/20 

v/v) préformée. Ainsi, le mélange eau/DMC (80/20 v/v) est soumis aux ultrasons pendant 5 

minutes (sonde 500 W, sans pulsations, amplitude de 95 %) pour créer une émulsion avant d’être 

introduite dans le système. Cette émulsion recircule, à un débit fixé, dans le système et traverse 

un lit fixe de sorgho (maintenu dans le corps du réacteur). Ici, 10 g de sorgho sont mis en contact 

avec 1,5 L de solvant. 

II. 2. a Potentiel d’extraction de l’eau et du DMC 

Dans un premier temps, il est intéressant de déterminer le potentiel d’extraction de l’eau et du 

DMC pris séparément, avec le réacteur « batch » avec recirculation.  

Des tests ont donc été réalisés avec du sorgho de 250-425 µm et du sorgho brut. Le débit de 

recirculation était fixé à 370 mL.min-1. Le temps de recirculation était de 5, 10, 20 ou 30 minutes 

en fonction du test. Les tests étant faits à température ambiante, les températures d’extraction 

étaient ici de 21 à 23 °C. 

 

Figure 3.16 : Rendements d'extraction (%) à l'eau, débit de 370 mL/min, sorgho sucré (250-425 

µm et brut), température de 21-23 °C 

Concernant le sorgho sucré de 250-425 µm, la Figure 3.16 met en évidence la présence 

d’environ 35 % d’extraits aqueux pour une perte de masse du sorgho de 30 % environ. Les 

rendements en extraits aqueux sont supérieurs à ceux obtenus en Soxhlet avec 27,07 % en 4 h 

(Figure 3.13) alors que ceux liés à la perte de masse sont ici inférieurs, avec 33,73 % de perte 
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de masse en 4 h en Soxhlet. La différence entre les extraits aqueux en Soxhlet et en réacteur 

« batch » avec recirculation de l’émulsion peut s’expliquer par la dégradation par la chaleur ou 

l’évaporation des extraits lors des extractions en Soxhlet qui sont faites à haute température 

(~100 °C). De plus, la différence observée entre la perte de masse et les extraits secs obtenus 

peut être due à de l’humidité résiduelle au sein des échantillons lors de l’étape de séchage au 

four à vide (60 °C, -14 psig, 2 jours) suivant la lyophilisation. L’impossibilité d’enlever toute 

l’eau des échantillons aurait pour résultat l’augmentation des rendements en extraits secs. De 

plus, l’augmentation du temps d’extraction n’a pas d’effet significatif sur la masse d’extraits 

secs aqueux obtenue, avec des valeurs-p supérieures à 0,05. Un temps de 5 minutes est donc 

suffisant pour extraire la totalité des molécules solubles dans l’eau, avec 34,10 % d’extraits. La 

même absence de significativité entre les pertes de masse avec l’augmentation du temps est 

observée, excepté pour la comparaison de 5 minutes et 30 minutes d’extraction où la valeur-p 

est inférieure à 0,05. Cependant, l’intérêt se porte principalement sur les extraits secs, le choix 

d’une extraction à l’eau en 5 minutes à un débit de 370 mL.min-1 est donc à privilégier.  

Les mêmes observations sont faites avec le sorgho brut, soit l’absence d’influence significative 

(valeurs-p > 0,05) du temps sur les rendements d’extraction ou la perte de masse du sorgho. Une 

extraction de 5 minutes permet ainsi d’obtenir 33,9 % d’extraits secs, pour 27,09 %  de perte de 

masse. 

Ainsi, pour un temps d’extraction de 5 minutes, il est intéressant de noter qu’aucune différence 

significative (valeur-p > 0,005) n’est observée quant aux rendements en extraits secs obtenus 

avec le sorgho brut et le sorgho de 250-425 µm. Dans le cas d’une utilisation industrielle, il 

serait donc préférable d’utiliser ici le sorgho brut.  

Concernant les extractions effectuées avec le DMC (Figure 3.17), le sorgho de 250-425 µm 

permet d’obtenir plus d’extraits secs que le sorgho brut (valeurs-p < 0,001). Pour le sorgho de 

250-425 µm, jusqu’à un temps de 20 minutes, les rendements sont similaires, avec environ 3 % 

d’extraits secs. L’augmentation du temps d’extraction au DMC n’a d’influence qu’à partir de 

30 minutes (valeur-p < 0,001), pour atteindre 4,2 % de rendement. En comparant ces résultats 

aux rendements obtenus en Soxhlet au DMC (Figure 3.13), le réacteur « batch » avec 

recirculation du DMC à travers le lit de biomasse permet des rendements supérieurs. En effet, 

30 minutes en Soxhlet ne permettent d’extraire que 1,62 % de molécules et 3,51% après 4 

heures. Le fait de faire l’extraction à température ambiante permet d’obtenir des rendements 
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supérieurs à la méthode en Soxhlet, ce qui peut s’expliquer par la non-dégradation des composés 

thermolabiles et l’absence de perte des composés volatiles. Les rendements obtenus avec le 

sorgho brut montrent, quant à eux, une augmentation progressive en fonction du temps 

d’extraction. Jusqu’à 10 minutes d’extraction, les rendements sont inférieurs à 2 % d’extraits 

alors qu’à partir de 20 minutes, ceux-ci passent à 2,2 % pour atteindre 2,9 % après 30 minutes 

d’extraction.  

À noter que la perte de masse du sorgho reste constante quelque soit le temps d’extraction, pour 

les deux tailles de particules, soit environ 4 % pour le sorgho de 250-425 µm et 2,4 % pour le 

sorgho brut. De plus, le fait que la perte de masse soit supérieure aux extraits secs peut 

s’expliquer par la perte de biomasse ou de phase liquide lors des manipulations. Il est également 

possible qu’une réaction ait lieu entre le DMC et la matrice lignocellulosique (voir la section 

II.2.e Analyse FTIR du sorgho). 

 

Figure 3. 17 : Rendements d'extraction (%) au DMC, débit de 370 mL/min, sorgho sucré (250-

425 µm et brut), température de 18-21 °C 

Les extractions en réacteur « batch » avec recirculation du solvant donnent des rendements 

supérieurs à celles effectuées en Soxhlet, avec les mêmes solvants. Le fait de travailler à 

température ambiante permettrait de limiter la perte ou la dégradation des composés volatiles 

ou thermolabiles. En réacteur « batch » avec recirculation du solvant, la biomasse étant 

continuellement en présence de solvant, à l’inverse de la méthode de siphonage en Soxhlet. Cela 

permettrait également d’obtenir des rendements plus élevés en des temps plus courts que la 

méthode en Soxhlet. Une étude de Murugan et Parimelazhagan (2013) a ainsi démontré qu’en 

0%

1%

2%

3%

4%

5%

0 5 10 15 20 25 30

%
m

  d
'e

xt
ra

ct
io

n
 a

u
 D

M
C

Temps d'extraction (min)

Extraits secs - Sorgho 250-425 µm Perte de masse - Sorgho 250-425 µm

Extraits secs - Sorgho brut Perte de masse - Sorgho brut



Chapitre 3 : Développement, Résultats et Discussion                                          GELEBART B. 

60 

 

fonction du solvant utilisé, la macération à température pièce était aussi efficace, voire plus, que 

des extractions en Soxhlet. De plus, l’activité antioxydante ou anti-inflammatoire des molécules 

étudiées était dépendante de la méthode, et donc de la température des solvants utilisés.  

D’un point de vue industriel, il est préférable de garder des temps de traitement courts et des 

températures proches de la température pièce pour limiter les coûts d’opération. Des extractions 

de 5 minutes, en réacteur « batch » avec recirculation du solvant, permettent d’extraire environ 

34 % de composés polaires et entre 1,5 % et 2,8 % de composés faiblement polaires selon la 

taille des particules. Si l’extraction est effectuée pendant 30 minutes, les rendements en 

métabolites hydrophiles n’augmentent pas significativement (valeurs-p > 0,05) et les 

métabolites solubles dans le DMC passent à 2,9 % pour le sorgho brut et 4,2 % pour le sorgho 

de 250-425 µm, soit une augmentation de 1,4 % pour chacune des tailles de particules. 

L’augmentation d’extraits secs est faible pour une multiplication du temps par six, ce qui n’est 

pas forcément intéressant pour l’industrie. Il serait donc préférable de garder un temps 

d’extraction de 5 minutes, permettant la transposition en réacteur continu, avec un temps de 

résidence de 5 minutes, qui serait préférable à un réacteur « batch » pour l’industrie. 

L’efficacité de l’eau et du DMC en réacteur « batch » avec recirculation du solvant étant 

déterminée, le mélange eau/DMC peut être testé. L’émulsion étant préformée avant son 

introduction dans le système, la nécessité de la présence d’ultrasons pendant la recirculation, 

pour maintenir l’émulsion au cours de l’extraction, devait être déterminée. 

II. 2. b Influence des ultrasons pendant la recirculation de 

l’émulsion eau/DMC (80/20 v/v)  

Afin de limiter la consommation énergétique du procédé, il fallait déterminer si la présence des 

ultrasons lors de la recirculation de l’émulsion était nécessaire pour améliorer l’extraction des 

composés extractibles du sorgho sucré. L’émulsion était préformée dans un bécher avant d’être 

introduit dans le système, les ultrasons étaient utilisés pour garantir le maintien de l’émulsion 

au cours de l’extraction. Le lit de biomasse était formé de 10 g de particules de sorgho sucré de 

250-425 µm. 
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Deux séries de tests d’extractions ont été effectuées (Figure 3.18) : 

− Avec utilisation des ultrasons lors de la recirculation : sonde 500 W, avec pulsations 5/1 

(soit 5 secondes de fonctionnement des ultrasons suivies d’une seconde de pause), 40 % 

d’amplitude. 

− Sans ultrasons. 

La durée de chaque extraction était de 30 minutes. Les débits de recirculations sont de 370 

mL.min-1, 499 mL.min-1, 824 mL.min-1, 970 mL.min-1. 

 

Figure 3.18 : Efficacité de l'extraction (%) en réacteur « batch » avec recirculation du mélange 

eau/DMC (80/20 v/v), en 30 minutes, avec ou sans ultrasons pendant la recirculation (sorgho 

sucré de 250-425 µm), température de 27-29 °C 

D’après les résultats obtenus (Figure 3.18), la présence des ultrasons lors de la recirculation n’a 

pas d’influence significative sur les pourcentages d’extraction, que ce soit en termes d’extraits 

secs ou par perte de masse (valeurs-p > 0,05). En effet, qu’il y ait utilisation ou non d’ultrasons 

lors de la recirculation, le pourcentage d’extraction par perte de masse du sorgho est d’environ 

32 %. Pour les extraits récupérés dans le DMC, le pourcentage d’extraction est d’environ 0,5 %. 

En comparaison à l’efficacité de mélange en Soxhlet (0,45 %), les rendements ne sont pas 

significativement plus élevés. Cependant, les rendements sont beaucoup plus faibles qu’avec le 

DMC seul en réacteur « batch » avec recirculation. Cela pourrait s’expliquer par la plus faible 

quantité de DMC en contact avec la biomasse et il est d’environ 37 % pour les extraits aqueux. 

Pour le dernier traitement (970 mL.min-1), sans ultrasons lors de la recirculation du solvant, on 

remarque une diminution des extraits secs. Cela peut s’expliquer par le changement de lot de 
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broyage de sorgho utilisé pour ces tests. Il est possible que le sorgho utilisé ici contienne moins 

d’extractibles que celui utilisé pour les autres tests (issus d’autres lots de broyage). Vu le reste 

des résultats, la diminution du rendement d’extraction visible n’est donc pas jugée représentative 

d’une diminution de l’efficacité d’extraction de la méthode utilisée. À noter que les tests ont été 

faits à une température pièce de 27-29 °C, ce qui peut expliquer l’augmentation de rendement 

d’extraction pour la phase aqueuse, de 2 % environ par rapport à ce qui a été obtenu dans la 

partie II. 2. a, soit 37 % au lieu de 35 %. De plus, une différence d’environ 5 % est visible entre 

la perte de masse et la somme des extraits secs correspondant. Cela peut s’expliquer par la 

présence d’eau résiduelle après la lyophilisation et le séchage sous vide des échantillons de 

phase aqueuse, ou par une réaction entre le mélange eau/DMC et la matrice lignocellulosique 

(voir la section II.2.e Analyse FTIR du sorgho). 

Au vu de l’augmentation de la consommation énergétique liée aux ultrasons, qui passe de 38 kJ 

environ, lorsque les ultrasons ne sont utilisés que pour former l’émulsion, à 95 kJ, lorsque ceux-

ci servent à créer l’émulsion et à la maintenir lors de la recirculation, il est donc préférable de 

n’utiliser les ultrasons que pour la formation de l’émulsion eau/DMC. C’est ce qui sera donc 

fait dans la suite de la partie II.2. 

De plus, la Figure 3.18 montre que l’augmentation du débit de recirculation n’a pas d’influence 

sur les pourcentages d’extraction. Cela signifie qu’en 30 minutes, à température ambiante, au 

plus bas débit, soit 370 mL.min-1, qui représente un volume total d’émulsion recirculée de 11 L, 

la totalité des composés extractibles est solubilisée. Une étude sur le temps d’extraction pour un 

débit de 370 mL.min-1 a donc été effectuée pour déterminer le temps minimal d’extraction 

nécessaire pour extraire la totalité des composés extractibles. Les résultats sont présentés dans 

la partie qui suit (II.2.c). 

II. 2. c Influence du temps de recirculation de l’émulsion  

Pour cette étude, le débit fixé est de 370 mL.min-1, les ultrasons sont utilisés pour créer 

l’émulsion eau/DMC. Les temps d’extractions étudiés sont de 5, 10, 20 et 30 minutes. 

Dans un premier temps, il est à noter que pour ces tests, le sorgho utilisé (250-425 µm) provenait 

de trois lots de broyages différents (un lot pour l’extraction en 5 minutes, un deuxième lot pour 

celles en 10 et 20 minutes, et un troisième lot pour le test en 30 minutes). Cela peut expliquer 

les différences visibles entre les tests (Figure 3.19). Cependant, sur un même lot, les résultats 
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pour les extraits aqueux sont similaires (valeur-p >0,05). Il en est de même pour la perte de 

masse. Il est possible de considérer qu’en moyenne, la recirculation à 370 mL.min-1 de sorgho 

broyé à 250-425 µm permet d’obtenir un rendement d’extraction par perte de masse de 30 %. 

En termes d’extraits aqueux, le rendement moyen est de 35 % et est de 0,3 à 0,5 % environ pour 

les extraits dans le DMC.  

 

Figure 3.19 : Efficacité (%) de l'extraction du mélange eau/DMC (80/20 v/v) en fonction du 

temps de recirculation (débit de 370 mL/min), sur du sorgho sucré 250-425 µm, température de 

26-30 °C 

La Figure 3.19 permet donc de constater qu’une extraction avec 5 minutes de recirculation de 

l’émulsion eau/DMC (370 mL.min-1) est suffisante pour extraire la totalité des molécules 

extractibles, à température ambiante, pour des particules de sorgho de 250-425 µm. Les 

paramètres d’extraction pour le sorgho de 250-425 µm étant déterminés, il était nécessaire de 

déterminer si les mêmes observations pouvaient être faites sur du sorgho brut. 

II. 2. d Influence de la taille des particules de sorgho utilisées 

Dans l’objectif d’utiliser ce type de réacteur à des fins industrielles, l’efficacité de celui-ci a été 

étudiée sur des particules grossières (sorgho brut). L’utilisation du sorgho brut permet d’éviter 

les étapes de prétraitements (broyage et tamisage) et donc de réduire les coûts d’opérations. Les 

paramètres de la partie II.2.c sont repris, seule la taille des particules diffère. 

De la même manière que pour les particules de 250-425 µm, l’augmentation du temps de 

recirculation de l’émulsion ne permet pas d’augmenter les rendements d’extraction sur le sorgho 

brut (Figure 3.20). Les pourcentages d’extractions par perte de masse sont d’environ 25 %, sans 
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augmentation significative entre 5 et 30 minutes, soit une valeur-p supérieure à 0,05 (Figure 

3.29). Il y a donc une diminution de 5 % par rapport aux rendements obtenus avec les particules 

fines (Figure 3.19). De la même manière, aucune différence significative n’est observée quant 

à l’évolution des rendements en extraits aqueux au cours du temps. Les rendements en extraits 

aqueux sont ainsi de 30%, soit une diminution de 5 % lorsque la taille des particules augmente. 

Quant aux extraits au DMC, leurs rendements se situent entre à 0,2 et 0,4 %, soit une diminution 

de 0,1% par rapport aux particules fines (Figure 3.19). 

 

Figure 3.20 : Efficacité (%) de l'extraction du mélange eau/DMC (80/20 v/v) en fonction du 

temps de recirculation (débit de 370 mL.min-1), sorgho brut, température de 26-30 °C 

Ici encore, 5 minutes d’extraction avec un débit de recirculation de 370 mL.min1 semblent 

suffisantes pour solubiliser la totalité des composés extractibles du sorgho brut, à température 

ambiante. Pour l’industrie, la diminution des rendements aqueux de 5 % en travaillant avec des 

particules grossières au lieu de fines est à considérer en fonction des coûts engendrés par les 

étapes de broyages et de tamisages, ainsi que le temps de ces étapes. 

II. 2. e Analyses FTIR du sorgho 

Dans les différentes figures présentées, la perte de masse est généralement plus faible que la 

masse d’extraits secs obtenus. Ce phénomène pourrait s’expliquer par la présence d’eau 

résiduelle dans les extraits aqueux après les étapes de lyophilisation et de séchage sous vide. 

Une deuxième hypothèse serait une réaction entre la matrice lignocellulosique et le DMC. Le 

spectre FTIR du sorgho avant et après extraction au mélange eau/DMC montre une 

augmentation des pics à 1739 cm-1 correspondant à l’élongation du groupement carbonyl et à 
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1515 cm-1 correspondant aux groupements carboxylate (Figure 3.21). Cela viendrait appuyer 

cette hypothèse de réaction entre la structure lignocellulosique et le DMC. De plus, Labafzadeh 

et coll. (2015) ont montré que la cellulose était capable de réagir avec le DMC dans des liquides 

ioniques. Une forme de trans-estérification avec le DMC pourrait donc exister. Pour valider 

l’hypothèse, une analyse chromatographique pourrait être effectuée ou un traitement de la 

cellulose microcristalline avec du DMC pourraient être réalisé dans les mêmes conditions pour 

voir si la masse de cellulose finale est supérieure à la masse originale. La lignine et les 

hémicelluloses pourraient également réagir avec le DMC, augmentant ainsi la masse résiduelle 

obtenue après extraction de la biomasse. 

 
Figure 3.21 : Spectres FTIR du sorgho sucré avant et après extraction au mélange eau/DMC 

(80/20 v/v) 

II. 2. f Comparaison des extractions par macération et en Soxhlet 

Le réacteur « batch » avec recirculation de l’émulsion eau/DMC (80/20 v/v) permet de travailler 

à température ambiante limitant ainsi la dégradation ou l’évaporation des molécules 

thermosensibles. 

Avec des particules de 250-425 µm, cette méthode permet d’obtenir des rendements 

d’extraction d’environ 35 % en extraits secs, en 5 minutes d’extraction, avec un débit 

de  370 mL.min1. Dans le cas des particules de sorgho brut, dans les mêmes conditions, ce 

pourcentage passe à 30 % d’extraction environ.  
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Les coûts de prétraitements de la biomasse sont à prendre en considération pour déterminer si 

la diminution des rendements de 5 % justifie ou non l’utilisation de sorgho brut à la place du 

sorgho de 250-425 µm. 

En comparant l’efficacité du mélange eau/DMC en Soxhlet avec celle en réacteur « batch » avec 

recirculation de l’émulsion, les observations suivantes peuvent être faites : 

 Extraits aqueux :  

  250-425 µm : Recirculation > Soxhlet, niveau de significativité : *** 

 Brut :  Recirculation > Soxhlet 30 min, niveau de significativité : ** 

 Recirculation = Soxhlet 4h 

 Extraits organiques :  

250-425 µm : Recirculation = Soxhlet  

Brut :  Soxhlet 30 min > Soxhlet 4 h, niveau de significativité : *  

 Soxhlet 30 min > Recirculation 5 min, niveau de significativité : * 

Enfin, la recirculation du mélange eau/DMC à travers le lit de biomasse est plus efficace que 

l’ASTM en termes d’extraits aqueux (niveau de significativité : ***) alors que l’inverse est 

observé pour les extraits organiques. L’étude de Bandar et coll. (2013) vient corroborer ces 

observations puisqu’ils ont démontré que dans la majorité des cas, l’extraction en Soxhlet était 

plus efficace que la macération pour des extractions avec des solvants organiques.  

Les conditions d’extraction par macération, en réacteur « batch » avec recirculation de 

l’émulsion à travers le lit de biomasse, ayant été déterminées, l’influence des ultrasons en 

présence de la biomasse ainsi que l’ajout de pression lors de l’extraction peuvent être étudiées. 

II. 3. Extractions en réacteur « batch - piston » 

Les extractions assistées par ultrasons sont de plus en plus étudiées pour le traitement de la 

biomasse. Dans cette partie, différents paramètres pouvant influencer l’efficacité de cette 

méthode ont été étudiés. Pour cela, un plan d’expérience a été réalisé afin de permettre d’obtenir 

un maximum d’information en un minimum de tests. 

II. 3. a Résultats 

Les résultats expérimentaux (Tableau 3.9) montrent, en fonction de la taille des particules, des 

rendements d’extraction dans la phase aqueuse entre 30,3 % et 35,2 %. Les extraits dans le DMC 

se situent entre 0,09 % et 0,3 %. La perte de masse varie quant à elle entre 23,8 % et 30,6 %.  
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Tableau 3.9 : Résultats des extractions en « batch – piston » sur le sorgho sucré, avec le mélange 

eau/DMC (80/20 v/v) 

# Test Extraction dans le DMC (%) Extraction dans l’eau (%) Perte de masse (%) 

13 0,29 33,70 26,65 

14 0,16 33,19 28,39 

1 0,11 31,69 25,66 

12* 0,30 31,64 26,96 

17* 0,26 33,66 29,27 

18 0,20 35,18 30,01 

20 0,19 35,20 29,30 

5 0,14 30,84 25,75 

16* 0,27 33,29 29,51 

9 0,15 33,31 30,58 

2 0,14 34,05 28,13 

15 0,12 31,60 24,72 

10 0,14 30,34 24,86 

7 0,10 31,83 25,45 

3 0,20 32,99 27,96 

19* 0,15 32,73 27,11 

21 0,17 33,10 27,49 

22** 0,19 32,84 28,03 

11 0,17 34,44 28,51 

4 0,09 31,14 23,79 

6* 0,24 33,15 27,71 

8* 0,18 34,48 28,24 
*Tests effectués en duplicata pour vérifier les résultats 

**Test effectué en triplicata pour vérifier les résultats 

Les tests au-dessus de la ligne sont effectués avec des particules de sorgho de 250-425 µm. Ceux en 

dessous sont fait avec du sorgho brut. 

À noter que même si les rendements minimaux sont obtenus avec le sorgho brut alors que les 

rendements les plus élevés le sont avec le sorgho de 250-425 µm, il n’y a pas de différence 

significative entre les rendements obtenus avec le sorgho brut et le sorgho fins. Cela peut 

s’expliquer, comme mentionnait par Chemat (2014), par le phénomène de sonolyse qui 

faciliterait l’extraction des métabolites du sorgho brut, permettant d’atteindre les rendements 

obtenus avec le sorgho de 250-425 µm. De plus, une fois encore, la perte de masse du sorgho 

est toujours plus faible que la masse d’extraits obtenus, ce qui pourrait être le résultat de pertes 

de produits lors des manipulations ou d’une réaction entre le DMC et la matrice 

lignocellulosique (analyse FTIR en section II.2.e). À noter que des problèmes de variabilité dans 

les rendements obtenus sont visibles avec les conditions répliquées (tests # 17, 18, 20 pour le 

sorgho de 250-425 µm et tests # 19, 21, 22 pour le sorgho brut). Cela peut être expliqué par 
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l’utilisation d’une sonde à ultrasons au lieu d’un bain. En effet, Khoddami et al. (2013) ont 

expliqué que l’utilisation d’une sonde peut entraîner des problèmes de répétabilité et de 

reproductibilité des extractions. 

À l’aide des résultats obtenus, et en utilisant des logiciels d’analyse statistique de données, les 

paramètres significatifs de l’extraction ont pu être identifiés et un modèle prédictif a été 

déterminé. 

II. 3. b Validation du modèle prédictif et identification des 

paramètres significatifs 

Le plan d’expérience utilisé étant de type composite centré, le modèle d’analyse utilisé était de 

type quadratique, de la forme 𝑦 =  𝛽0 + ∑ 𝛽𝑖𝑥𝑖 +  ∑ 𝛽𝑖𝑗
𝑘
𝑖,𝑗=0

𝑘
𝑖=0 𝑥𝑖𝑥𝑗 +  ∑ 𝛽𝑖𝑖𝑥²𝑖

𝑘
𝑖=0 . En utilisant 

Design Expert® (version 8) et l’outil ANOVA, ce modèle a permis d’identifier les paramètres 

significatifs pour les différentes réponses, soit le rendement dans la phase DMC, celui dans la 

phase aqueuse et la perte de masse du sorgho. Les coefficients de chaque facteur significatif ont 

été identifiés et regroupés dans le Tableau 3.10. 

Pour ce qui est des rendements en phase aqueuse, aucun facteur n’est vraiment significatif et 

seul le couple pression*temps a une valeur-p inférieure à 0,1. Cela voudrait dire que le simple 

fait de mettre la biomasse en contact avec de l’eau permet d’extraire la majorité des extraits 

hydrophiles. L’ajout de pression, d’ultrasons et l’augmentation du temps de contact n’a pas 

d’effet significatif sur l’amélioration des rendements d’extraction en phase aqueuse. De plus, le 

coefficient de détermination du modèle pour la phase aqueuse, soit le R² prédictif, est négatif. 

En se basant sur l’interprétation fournie par l’outil ANOVA du logiciel Design Expert®, cela 

implique que le modèle n’est pas prédictif et que la moyenne globale des rendements obtenus 

permet une meilleure prédiction que le modèle lui-même. 

À l’inverse, pour les rendements dans le DMC, ceux-ci sont influencés par le temps, la taille des 

particules, l’association de ces deux paramètres, l’amplitude des ultrasons associée au temps et 

l’amplitude au carré. Le bon équilibre entre ces paramètres permet donc en théorie d’obtenir les 

meilleurs rendements. Le R² prédictif du modèle est de 0,49, ce qui est faible. Le modèle est 

donc significatif mais faiblement prédictif. L’hétérogénéité de la biomasse, le faible nombre de 

réplicats et les rendements faibles obtenus dans la phase DMC, accentuant l’incertitude sont à 
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considérer. L’augmentation du nombre de réplicats ou un changement de solvant, permettant 

des rendements plus importants pourraient venir augmenter la prédictibilité du modèle. 

De la même manière, la perte de masse est influencée par l’amplitude des ultrasons, le temps, 

l’amplitude des ultrasons associée à la pression d’opération, la pression associée au temps et par 

le temps associé à la taille des particules. Le R² de 0,61 permet de considérer ce modèle comme 

significatif et moyennement prédictif. 

Tableau 3.10 : Coefficients des différents facteurs en fonction de la réponse étudiée 

Coefficient Phase DMC (Log10) Phase aqueuse Perte de masse (Racine carrée) 

Ordonnée à l’origine -1 ,24075  33,5592000  4,90801  

Amplitude 0,020628  0,4527500  -2,62773E-004 *** 

Pression 1,40693E-004  -0,0455833  -7,57709E-004  

Temps -0,023318 *** 0,2384170  0,038107  

Taille -0,20219 *** -0,1834940  -0,14466 *** 

Amplitude * Pression n-s  0,1452900  3,49379E-005 *** 

Amplitude * Temps 2,55783E-004 *** 0,24556700  n-s  

Amplitude * Taille n-s  0,1077500  n-s  

Pression * Temps n-s  -0,8394330 * -8,52941E-005 *** 

Pression * Taille n-s  0,1260830  n-s  

Temps *Taille 8,41702E-003 *** 0,5800830  5,44510E-003 *** 

Amplitude² -1,71343E-003 *** -0,1602770  n-s  

Pression² n-s  0,1997230  n-s  

Temps² n-s  -0,9427040  -8,11946E-004 *** 

R² 0,4907  -3.2786  0,6065  

Écart-type 0,073  1,18  0,067  

n-s: facteur non significatif, enlevé de l’analyse ANOVA. 

Valeur-p <0,01 = ***, 0,01<= Valeur-p <0.05 = **, 0,05<= Valeur-p <0,10 = *, Valeur-p >=0,10 = ° 

Malgré les problèmes de prédictivité du modèle, le logiciel MatLab a été utilisé pour comparer 

les résultats obtenus aux résultats prédits (Figure 3.22). Ainsi, pour la perte de masse, le modèle 

prédictif peut être considéré comme valide vu que la différence entre les valeurs prédites et 

obtenues est en dessous de 5 % à chaque fois sauf pour la perte de masse du test 16. Malgré un 

modèle non-prédictif pour les extraits aqueux, les différences entre les résultats prédits et 

observés sont inférieures à 5 %. Ce qui fait que même si le R² du modèle est négatif, celui-ci 

peut quand même être utilisé pour prédire les résultats en extraits aqueux. 

Enfin, concernant les extraits dans la phase DMC, à cause des très faibles valeurs mises en jeu, 

la moindre différence de 0,02 % dans les extraits obtenus peut produire une différence de plus 

de 10 % entre les valeurs prédites et celles obtenues. Ceci, associé à un R² de 0,49, fait que le 
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modèle n’est pas considéré comme valide pour les extraits organiques. Cependant, il est possible 

de constater que celui-ci est légèrement plus précis pour les particules de 250-425 µm que pour 

le sorgho brut. Cela s’explique par la plus grande hétérogénéité pour les particules brutes 

pouvant impacter plus grandement les rendements obtenus. 

 

 

 
* Tests dont la différence entre la valeur obtenue et la valeur prédite est supérieure à 10 % 

Figure 3.22 : Comparaison des résultats prédits et des résultats expérimentaux obtenus 

 



Chapitre 3 : Développement, Résultats et Discussion                                          GELEBART B. 

71 

 

II. 3. c Détermination des paramètres optimisant l’extraction 

Malgré la faiblesse de prédiction du modèle, il était possible d’observer que la variation des 

paramètres pouvait influencer certaines réponses (rendement en extraits secs et perte de masse). 

Ainsi, les résultats du plan d’expérience ont été analysés à l’aide du logiciel JMP (version 11). 

En définissant les rendements en phase DMC comme facteurs à maximiser, le logiciel a 

déterminé des conditions « optimisées » pour atteindre cet objectif. Ces conditions, pour des 

particules de 250-425 µm, ont été testées pour vérifier la précision de la prédiction (Tableau 

3.11). Les résultats montrent que la prédiction surestime les valeurs attendues excepté pour la 

perte de masse, ce qui est cohérent avec l’absence de prédictivité du modèle pour les extraits 

secs alors que le modèle est moyennement prédictif pour la perte de masse du sorgho. 

Tableau 3.11 : Résultats des expériences avec les paramètres d’optimisation par le logiciel JMP, 

sur du sorgho de 250-425µm 

Résultats 
Temps 

(min) 

Amplitude 

des ultrasons 

(%) 

Pression 

d’opération 

(psig) 

Organiques 

(%) 

Aqueux 

(%) 

Perte de 

masse (%) 

Prédits 
5 63 16 

0,33 33,12 28,00 

Obtenus 0,28 29,91 28,25 

Différenc

e  
- - - 15,15 9,69 0,89 

Le logiciel JMP ne permettant pas de déterminer des conditions « optimisées » en fonction de 

la taille des particules utilisées, l’identification des paramètres « optimisés » a également été 

effectuée grâce au logiciel Design Expert®. Cependant, à cause de la quantité de paramètres 

étudiés, du faible nombre de réplicats effectués et de l’hétérogénéité de la biomasse, le logiciel 

n’a pas été capable d’identifier une unique combinaison de paramètres pour les particules fines. 

C’est pourquoi, trois conditions « optimisées » différentes ont été évaluées pour les particules 

fines et une seule pour les particules brutes (Tableau 3.12). Une fois encore, pour les particules 

fines, le modèle est adéquat pour les extraits aqueux et potentiellement utilisable pour la perte 

de masse, mais pas pour les extraits organiques. De plus, le modèle pour les extractions avec le 

sorgho brut n’est pas représentatif des résultats obtenus. 
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Tableau 3.12 : Résultats des expériences avec les paramètres d’optimisation par le logiciel Design 

Expert 

Résultats 
Temps 

(min) 

Amplitude des 

ultrasons (%) 

Pression 

d’opération 

(psig) 

Organiques 

(%) 

Aqueux 

(%) 

Perte de 

masse 

(%) 

Prédits A 5 66 23 0,33 33,31 28,69 

Obtenus A    0,23 33,02 25,31 

Différence     30,30 0,87 11,78 

Prédits B 7min 50s 80 24 0,28 33,66 29,86 

Obtenus B    0,28 31,97 25,49 

Différence    0,00 5,02 14,63 

Prédits C 5min 52s 91 20 0,25 33,36 29,78 

Obtenus C    0,20 32,42 25,69 

Différence    20,00 2,82 13,73 

Prédits 30 83 13 0,195 33,67 27,88 

Obtenus    0,13 23,71 19,89 

Différence    33,33 29,58 28,66 

Les tests au-dessus de la ligne sont effectués avec des particules de sorgho de 250-425 µm. Ceux en 

dessous sont fait avec du sorgho brut. 

En général, il faut effectuer 100 tests pour pouvoir déterminer les conditions optimales afin 

d’avoir un maximum d’information et de minimiser les erreurs de prédiction. Le fait de n’avoir 

que 22 tests, 29 en comptant les réplicats, joue donc un rôle dans la faible prédictivité des 

conditions optimales. Cela est corroboré par le fait que le logiciel Design Expert® ne soit pas 

capable de donner un unique trio « temps/pression/amplitude des ultrasons » pour maximiser 

les rendements. 

Cependant, l’utilisation des coefficients du Tableau 3.10 dans le logiciel Matlab a permis 

d’élaborer des surfaces de réponses pour visualiser l’évolution des différents rendements en 

fonction des différents paramètres. 

II. 3. d Surfaces de réponses 

En fonction de la taille des particules de sorgho utilisées et du rendement à maximiser (extraits 

en phase DMC, en phase aqueuse, ou la perte de masse du sorgho), les conditions d’opérations 

sont différentes. Cela peut donc influencer le choix de la conception du procédé. Une manière 

visuelle de représenter l’évolution des rendements obtenus, en fonction des paramètres utilisés, 

est l’utilisation de surfaces de réponses (Figures 3.23 à 3.29). 

D’une manière générale, pour les particules de 250-425µm, les rendements dans la phase DMC 

sont maximisés pour un temps d’extraction de 5 minutes, par une pression d’opération de 30 

psig alliée à des ultrasons d’amplitude de 55 à 65% (Figure 3.23 A). Avec une pression 

d’opération de 30 psig, ces rendements sont maximisés par des temps courts d’extraction sans 
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influence notable de l’amplitude des ultrasons (Figure 3.23 B). Plus précisément, les rendements 

dans la phase DMC diminuent avec le temps (Annexe I, Figure I. 1). Le maximum d’extraits est 

donc atteint après 5 minutes (0,33 %) et ceux-ci diminuent pour atteindre 0,17 % après 30 

minutes. Pour les rendements en phase organique, le maximum est toujours atteint avec la 

pression d’opération maximale (30 psig) et une amplitude des ultrasons entre 80 et 85%. Cette 

diminution des rendements s’explique par la modification chimique ou par la détérioration 

possible des extraits dans le temps à cause de l’exposition aux ultrasons et de la chaleur produite 

par ceux-ci, comme l’expliquent Grosso et coll. (2015) et Devgun et coll. (2012). En effet, ils 

ont pu constater que l’utilisation d’ultrasons pouvait diminuer les rendements en certaines 

molécules par rapport à la méthode en Soxhlet ou par macération. L’explication avancée dans 

ces études est la dégradation de ces molécules sous l’effet des ultrasons. 

Pour les rendements en phase aqueuse, avec un temps de 15 minutes (Figure 3.24 A), une 

pression de 30 psig couplée à une amplitude des ultrasons de 95% maximise les rendements 

d’extraction. Pour une pression d’opération de 30 psig (Figure 3.24 B), de la même manière, 

des temps d’opération n’excédants pas 15 minutes sans influence notable de l’amplitude des 

ultrasons favorise l’extraction. Les rendements en phase aqueuse atteignent un maximum après 

15 minutes (34 %) avant de diminuer autour de 33,3 % après 30 minutes (Annexe I, Figure I. 

2). Au début, l’amplitude des ultrasons et la pression d’opération doivent être à leur maximum 

(95 %, 30 psig). À un temps de 17,5 minutes, le maximum de rendement est obtenu avec 95 % 

d’amplitude sans influence de la pression. Après ce temps, l’amplitude doit toujours être 

maintenue au maximum alors qu’aucune pression n’est nécessaire, celle-ci ne permettant plus 

d’augmenter les rendements. 

Enfin, la perte de masse du sorgho après extraction est favorisée par l’application d’une pression 

de 30 psig et des ultrasons à 95% d’amplitude pour un temps d’extraction fixé à 5 minutes 

(Figure 3.25 A). Si la pression d’opération est fixée à 30 psig, le maximum de perte de masse 

est obtenu avec un temps d’extraction court sans influence de l’amplitude des ultrasons ou avec 

un temps d’extraction élevé associé à des ultrasons d’amplitude élevée (Figure 3.25 B). De 

manière plus précise, la perte de masse est maximale, à 31,5 %, après 10 minutes et diminue 

lentement jusqu’à 27,5 % après 30 minutes (Annexe I, Figure I. 3). Cela pourrait s’expliquer 

encore une fois par la possible réaction entre le DMC et la structure lignocellulosique du sorgho. 
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Afin de maximiser la perte de masse, une amplitude maximum des ultrasons (95 %) couplée à 

une pression d’opération maximum (30 psig) est nécessaire au début. Après 25 minutes 

d’extraction cependant, deux associations sont possible : avoir une pression d’opération de 0 

psig sans influence de l’amplitude des ultrasons ou avoir une amplitude d’ultrasons maximale 

(95 %) sans influence de la pression d’opération. 

 

 

A : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et de la pression d’opération avec un temps fixé à 5 minutes.   

B : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et du temps d’opération pour une pression fixée à 30 psig. 

Figure 3.23 : Surface de réponse (Design Expert) pour les rendements en DMC du sorgho de 250-

425 µm après extraction en réacteur batch-piston au mélange eau/DMC (80/20 v/v) 
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A : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et de la pression d’opération avec un temps fixé à 15 minutes.  

B : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et du temps d’opération pour une pression fixée à 30 psig. 

Figure 3.24 : Surface de réponse (Design Expert) pour les rendements en phase aqueuse du 

sorgho de 250-425 µm après extraction en réacteur batch-piston au mélange eau/DMC (80/20 

v/v) 
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A : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et de la pression d’opération avec un temps fixé à 5 minutes.  

B : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et du temps d’opération pour une pression fixée à 30 psig. 

Figure 3.25 : Surface de réponse (Design Expert) pour la perte de masse du sorgho de 250-425 

µm après extraction en réacteur batch-piston au mélange eau/DMC (80/20 v/v) 
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Pour le sorgho brut, la même étude est effectuée. Ainsi, pour les rendements en extraits 

organiques (Figure 3.26 A et B, Annexe J Figure J. 1), ceux-ci augmentent avec le temps 

d’opération avec 0,16 % après 5 minutes puis 0,19 % après 25-30 minutes. L’évolution pour le 

sorgho brut est ici inverse à celui observé pour les particules fines. Ceci s’expliquant par la 

difficulté du solvant à atteindre les extractibles à l’intérieur des particules de grosse taille. Le 

solvant a donc besoin de plus de temps et de l’aide de la sonolyse des cellules pour capter les 

molécules. Un temps encore plus long pourrait cependant montrer une dégradation de ces 

extractibles. Tel que vu pour les particules fines, afin de maximiser les rendements en phase 

organique, il faut une pression de 30 psig associée à une amplitude d’ultrasons de 80-85 %. 

Pour les extraits aqueux (Figure 3.27 A et B, Annexe J Figure J. 2), plus le temps d’opération 

augmente plus les rendements augmentent, passant de 32,3 %  après 5 minutes à 34,2 % après 

25-30 minutes. Les mêmes conclusions que pour le DMC peuvent s’appliquer ici. 

L’augmentation de la taille des particules entraine une augmentation du temps d’opération 

nécessaire pour maximiser les rendements. Tel qu’observé avec les fines particules, jusqu’à 17,5 

minutes d’extraction, une pression de 30 psig associée à une amplitude de 95 % permettrait une 

extraction maximale. À 20 minutes, la pression n’a plus d’impact pour une amplitude de 95 %. 

Ainsi, travailler à pression atmosphérique, soit 0 psig, associée à une amplitude de 95 % est la 

meilleure option. 

La perte de masse est quant à elle maximale, à 29.7%, après 17,5 minutes et diminue légèrement 

pour atteindre 28,9 % après 30 minutes (Figure 3.28 A et B, Annexe J Figure J. 3). Cela peut 

s’expliquer par la taille des particules qui limite l’accessibilité des extractibles aux solvants et 

freine la réaction entre la cellulose et le DMC. De la même manière que pour les particules fines, 

la perte de masse est maximisée par une pression de 30 psig et une amplitude de 95 % pendant 

les 25 premières minutes. Ensuite, encore une fois deux situations sont envisageables : travailler 

à 95 % d’amplitude sans impact de la pression ou travailler à pression atmosphérique sans 

impact de l’amplitude des ultrasons. 
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A : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et de la pression d’opération avec un temps fixé à 30 minutes.  

B : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et du temps d’opération pour une pression fixée à 30 psig. 

Figure 3.26 : Surface de réponse (Design Expert) pour les rendements en DMC du sorgho brut 

après extraction en réacteur batch-piston au mélange eau/DMC (80/20 v/v) 
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A : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et de la pression d’opération avec un temps fixé à 30 minutes.  

B : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et du temps d’opération pour une pression fixée à 30 psig. 

Figure 3.27 : Surface de réponse (Design Expert) pour les rendements en phase aqueuse du 

sorgho brut après extraction en réacteur batch-piston au mélange eau/DMC (80/20 v/v) 
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A : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et de la pression d’opération avec un temps fixé à 30 minutes.  

B : Réponse en fonction de l’amplitude des ultrasons et du temps d’opération pour une pression fixée à 30 psig. 

Figure 3.28 : Surface de réponse (Design Expert) pour la perte de masse du sorgho brut après 

extraction en réacteur batch-piston au mélange eau/DMC (80/20 v/v) 
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II. 3. e Comparaison de l’efficacité du réacteur « batch-piston » 

aux autres méthodes 

Comme précédemment, les extractions effectuées en réacteur « batch-piston » peuvent être 

comparées aux autres extractions effectuées lors de ce projet. Les résultats de ces comparaisons 

sont présentés ici : 

 « Batch-piston »  et « Batch » avec recirculation de l’émulsion, mélange eau/DMC : 

Sorgho Brut : Extraction assistée par ultrasons à préférer à la macération, niveau de 

significativité : * 

Sorgho 250-425 µm : Macération à préférer à l’extraction assistée par ultrasons, niveau 

de significativité : * 

Ces observations sont contredites par deux études montrant que l’utilisation d’un bain à 

ultrasons permet d’augmenter les rendements en extraits secs par rapport à la méthode 

de macération [Dhanani et al, 2013 ; Trendafilova et al., 2010]. Cependant, les résultats 

sont cohérents avec trois études mettant en évidence que pour certaines molécules, avec 

certains solvants, l’utilisation d’ultrasons diminue les rendements par rapport à la 

macération ou l’extraction en Soxhlet [Bandar et al., 2013 ; Devgun et al., 2012 ; Grosso 

et al., 2015]. Afin de déterminer quelle méthode est meilleure qu’une autre, il faut donc 

tenir compte de la biomasse et les solvants utilisés, ainsi que les molécules à extraire. De 

plus, dans le cas des ultrasons, l’utilisation d’un bain ou d’une sonde peut avoir une 

influence les résultats observés. 

 « Batch-piston » et extraction en Soxhlet, mélange eau/DMC : 

Sorgho de 250-425 µm : diminution du temps par un facteur de 6 et augmentation des 

rendements en phase aqueuse par un facteur de 2,4 ; pas 

d’influence sur les rendements en phase DMC. 

Sorgho brut : diminution du temps par un facteur de 1,7 et augmentation des rendements 

en phase aqueuse par un facteur de 1,4 ; pas d’influence sur les 

rendements en phase DMC. 

Quelque soit la taille des particules, le réacteur « batch-piston » est à privilégier par 

rapport aux extractions en Soxhlet (valeurs-p < 0,05). Ces observations sont cohérentes 

avec l’étude de Nait Sidi Ahmed (2012) qui avait utilisé ce même mélange sur du saule. 

De la même manière, l’étude réalisée par Bandar et coll. (2013) montre la capacité de 
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l’extraction assistée par ultrasons à réduire le temps d’opération tout en augmentant les 

rendements par rapport à la méthode en Soxhlet. Yu et coll. (2016) ont également 

démontré le potentiel des ultrasons sur l’extraction aqueuse de polyphénols et de 

protéines de colza. En effet, en utilisant une sonde à ultrasons, ils obtiennent des 

rendements  en protéines et en polyphénols supérieurs à ceux obtenus par extraction à 

l’eau chaude ou froide. Cependant, Halfadji et al. (2013) ont constaté que dans le cas de 

l’extraction de polychlorobiphényles, la l’extraction en Soxhlet est plus efficace que 

l’utilisation d’un bain à  ultrasons. De plus, l’étude de Corbin et coll. (2015) ont 

démontré qu’en fonction des molécules étudiées, l’extraction assistée par ultrasons 

pouvait être plus efficace que l’extraction en reflux. Ainsi, l’UAE est plus efficace pour 

l’acide p-coumarique alors que pour l’acide férulique, la méthode en reflux est à 

privilégier. Porevsky et coll. (2014) ont observé la même tendance avec l’extraction 

d’hydrocarbures polycycliques aromatiques, puisqu’en fonction de leur masse molaire, 

l’efficacité de l’UAE par rapport à l’extraction en Soxhlet varie. La nature des molécules 

extraites, de la biomasse et des solvants utilisés ont donc une influence sur l’efficacité 

des méthodes. 

 « Batch-piston » et méthode ASTM : 

Il n’y a pas de différence significative quant aux extraits secs totaux mais des différences 

importantes en faveur de la méthode ASTM (valeurs-p < 0,001) pour les rendements en 

extraits aqueux et organiques entre les deux méthodes. 

Une fois l’étude sur le sorgho effectuée, et les réacteurs ayant été développés pour pouvoir être 

utilisés sur différents types de biomasses, des tests ont également été effectués sur du saule, soit 

du bois tendre, et des microalgues. 

II. 4. Application sur le saule 

Afin de déterminer d’un point de vue industriel le potentiel de ces méthodes, les procédés 

d’extraction ont été testés sur un autre type de biomasse lignocellulosique, à savoir le 

saule (Salix miyabeana).  

Le saule produit plusieurs familles de molécules ayant des propriétés médicinales telles que des 

propriétés analgésiques et anti-inflammatoires. La molécule la plus connue issue du saule est 

sans doute la salicyline, entrant dans la composition de l’aspirine [Bonaterra et al., 2010].   
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II. 4. a Extractions en Soxhlet 

Pour connaître l’efficacité des méthodes développées, il faut tout d’abord déterminer les valeurs 

cibles obtenues par la méthode ASTM D1105-96. Ainsi, la Figure 3.29 montre que les 

rendements d’extraction sont d’environ 6,6 % pour les extraits secs et d’environ 7,8 % pour la 

perte de masse du saule. De plus, le saule utilisé semble contenir environ 3,4 % d’extraits 

hydrophobes et 3,2 % d’extraits hydrophiles. 

Grâce aux valeurs de références obtenues par la méthode ASTM D1105-96, il est possible de 

comparer l’efficacité du DMC pour l’extraction des métabolites du saule (Figure 3.30). Ainsi, 

il est possible de remarquer qu’en faisant une extraction au Soxhlet avec du DMC suivie d’une 

extraction à l’eau (toujours en Soxhlet), les rendements en extraits secs passent à 5,3 % environ, 

pour une perte de masse de 5,4 %. De plus, cette méthode  permet d’obtenir 0,16 % d’extraits 

hydrophiles de plus que la méthode ASTM. Ceux-ci devaient probablement se retrouver dans 

l’éthanol. Quant au DMC, celui-ci ne permet de solubiliser que 2 % d’extraits hydrophobes. Il 

est donc possible de conclure, ici aussi, que le DMC ne permet pas de capter la totalité des 

extraits hydrophobes présents dans le saule. Cela vient confirmer les observations faites avec le 

sorgho, comme quoi le DMC est moins efficace que le mélange éthanol/toluène pour l’extraction 

des métabolites apolaires, justifié par sa polarité supérieure à celle du toluène. 

 
Figure 3.29 : Rendements des extractions (%) de Salix miyabeana (250-425 µm) par la méthode 

ASTM D1105-96 
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Figure 3.30 : Rendements d'extraction (%) au DMC (6h) puis à l'eau (5h) en Soxhlet, Salix 

miyabeana 250-525µm 

Les potentiels d’extraction de l’eau et du DMC ont été déterminés, il faut ensuite savoir quel est 

l’efficacité du mélange eau/DMC (80/20 v/v). Ainsi, lorsque le mélange eau/DMC est utilisé 

(Figure 3.31) l’eau va venir capter 4,1 % d’extraits, alors que le DMC ne solubilisera que 0,6 % 

d’extraits. L’eau solubilise 0.8 % d’extraits de plus que lorsque seule l’eau est utilisée pour 

l’extraction. Ces différences peuvent s’expliquer par l’azéotrope que forme l’eau et le DMC. 

Une part d’extraits hydrophiles se retrouvera donc dans la phase DMC et inversement. 

Cependant, une diminution du rendement d’extraits totaux est tout de même observée, avec 

seulement 4,7 % d’extraits au lieu des 5,3 % observés à la Figure 3.30. À noter que la perte de 

masse passe à 5,7 % mais cela peut provenir de perte lors des manipulations. 

 

Figure 3.31 : Rendements de l'extraction en Soxhlet au mélange eau/DMC (80/20 v/v) (6 h), Salix 

miyabeana 250-425 µm 
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Le mélange eau/DMC est donc moins efficace en termes de rendements en extraits en phase 

DMC que la succession de Soxhlet (DMC puis eau). L’utilisation du réacteur « batch-piston » 

a donc été envisagée pour essayer d’augmenter les rendements obtenus avec le mélange 

eau/DMC. 

II. 4. b Extractions avec le réacteur « batch - piston » 

Les rendements d’extraction du mélange eau/DMC (80/20 v/v) étant maintenant déterminées, il 

s’agissait ici d’essayer de les atteindre (voire de les dépasser) en exploitant le phénomène de 

sonolyse. 

En utilisant le réacteur « batch - piston », plusieurs amplitudes ont été testées, soit 70 %, 80 %, 

90 %, 95 %, sans ajout de pression. Les temps d’opérations sont d’ici 1 h avec des particules de 

250-425 µm. 

La Figure 3.32 montre des rendements d’extractions au DMC de l’ordre de 0,3 % quelle que 

soit l’amplitude des ultrasons utilisée. Pour les rendements en extraits aqueux, ceux-ci passent 

de 2 % pour une amplitude de 70 % ou 80 %, à 2,26 % pour une amplitude de 90 % et à 2,6 % 

pour 95 % d’amplitude des ultrasons. 

 
Figure 3.32 : Rendements des extractions au mélange eau/DMC (80/20 v/v) (1 h), en réacteur           

« batch - piston », sans pression interne, Salix miyabeana 250-425 µm 

Les extractions sans pression interne, en 1 h, ne permettent donc pas d’atteindre les rendements 

obtenus en Soxhlet, quelle que soit l’amplitude des ultrasons utilisée, à savoir 0,6 % d’extraits 

hydrophobes et 4.1 % d’extraits aqueux. L’ajout de pression pourrait permettre d’augmenter les 

rendements obtenus et serait une voie à envisager. 
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II. 5. Tests sur des micro-algues 

À l’heure actuelle, la recherche sur les biocarburants se tourne de plus en plus vers des 

carburants de troisième génération. Ceux-ci utilisent des micro-algues comme matière première 

car celles-ci sont riches en lipides et ont une croissance rapide par rapport à la biomasse 

lignocellulosique. Elles ont également la particularité d’utiliser le dioxyde de carbone pour 

croître et peuvent se développer dans des eaux usées, ce qui en fait un atout intéressant pour 

l’industrie. 

Des tests ont donc été réalisés sur des suspensions de micro-algues, en bécher, pour voir si 

l’utilisation d’ultrasons était possible pour briser les cellules. Cependant, en raison de la 

conformation sphérique des micro-algues, les ultrasons ne sont pas efficaces pour briser les 

parois cellulaires. Les résultats obtenus n’étaient donc pas concluant. L’utilisation du réacteur « 

batch »-piston avec ajout d’une pression interne d’opération aurait pu être envisagée, mais ces 

tests n’ont pas pu être faits faute de temps. 
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La biomasse lignocellulosique est l’une des matières premières pouvant servir à la 

production de biocarburant de deuxième génération. Cette biomasse peut provenir de 

résidus forestiers ou agricoles, mais aussi de cultures énergétiques. Parmi les différentes 

plantes utilisées comme cultures énergétiques, le sorgho sucré à l’avantage d’être riche en 

sucres libres, fermentables en bioéthanol. De plus, il peut croître sur des sols pauvres en 

nutriments, ne pouvant être utilisé par l’agriculture, avec de faibles apports en eau. Il est 

également capable de se développer sous des climats aussi bien tropicaux que sub-tropicaux 

ou tempérés. Ces caractéristiques en font une plante de choix pour la production de 

biocarburants de deuxième génération. Cependant, cette production se heurte encore à des 

problèmes de rentabilité économique par rapport aux carburants d’origine fossile. Dans 

l’objectif de viabiliser la production de biocarburants, le concept de bioraffinerie, et 

l’exploitation de la totalité des composés carbonés de la biomasse lignocellulosique, est de 

plus en plus étudié. En maîtrisant la chaîne de valeur, de la production de ma matière 

première à la vente des produits finis, la viabilité de la production des biocarburants 

pourrait être facilitée. Ainsi, les étapes de prétraitements sont des étapes clés, qui 

permettraient d’isoler des composés à haute valeur ajoutée, pouvant intéresser les industries 

pharmaceutiques, cosmétiques ou agroalimentaires. La méthode normée pour l’obtention 

d’une biomasse exempte d’extractibles, ASTM D1105-96, utilise une série de trois 

extractions à l’aide de solvants organiques et d’eau. Cela permet de solubiliser , 

successivement, les composés apolaires puis polaires. Cependant, cette méthode requiert 

un temps d’extraction de 11h, auxquelles doivent s’ajouter les temps de séchage à l’air entre 

chaque extraction. Les méthodes conventionnelles utilisées en industrie (macération, 

hydrodistillation, percolation, etc) reposent sur le même principe que la méthode normée, 

soit la succession de solvants de polarités différentes. En plus des temps d’extraction longs 

(plusieurs heures), la quantité de solvants utilisée est également conséquente, afin de pallier 

au phénomène de saturation [Chemat, 2014]. De plus, les solvants organiques utilisés en 

industrie sont généralement toxiques ou dangereux pour l’environnement. De plus en plus 

d’études se tournent donc vers des méthodes plus courtes et utilisant moins de solvants. 

Parmi ces nouvelles méthodes, l’extraction assistée par ultrasons est celle étudiée au sein 

de la Chaire de Recherche Industrielle sur l’Éthanol Cellulosique et les Biocommodités, 

CRIEC-B. De plus, dans le but de réduire les étapes d’extraction, et donc possiblement le 
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temps de traitement, l’utilisation d’une émulsion de solvants apolaire et polaire permettrait 

d’extraire à la fois les métabolites polaires et apolaires. Aucune étude n’a encore été publiée 

sur l’utilisation d’émulsion pour l’extraction de métabolites de la biomasse. Le potentiel 

des émulsions pour remplacer les extractions successives serait une avenue à prendre en 

considération pour des recherches futures. Afin de réduire les temps d’opération, des 

extractions sur du sorgho sucré ont été effectuées avec une émulsion eau/DMC (80/20 v/v). 

Ce solvant, non toxique et pouvant être synthétisé à partir de composés bio-sourcés, serait 

une alternative aux solvants organiques toxiques. Pour ce projet, deux procédés 

d’extraction ont été conçus. Le réacteur « batch » avec recirculation de l’émulsion à travers 

le lit de biomasse, permet une extraction par macération, des composés apolaires et polaires 

en une étape. Le réacteur « batch – piston », quant à lui, repose sur le principe d’extraction  

assistée par ultrasons. La biomasse, l’eau et le DMC sont mis en contact avec les ultrasons. 

Ces derniers vont ainsi créer l’émulsion eau/DMC et, en même temps, vont  aider la 

sonolyse de la paroi cellulaire de la biomasse, libérant le contenu des cellules dans le milieu, 

facilitant l’extraction des métabolites. L’ajout de pression pourrait permettre d’augmenter 

l’efficacité de l’extraction. Des extractions préalablement effectuées, suivant la méthode 

ASTM D1105-96, et en Soxhlet, servent de base de comparaison aux résultats obtenus avec 

les deux systèmes d’extraction développés. 

Concernant les résultats obtenus, l’extraction conventionnelle en extracteur Soxhlet sur des 

particules de 250-425 µm permet d’obtenir 34 % de métabolites en 11 h (ASTM D1105-

96). Le mélange eau/DMC, en Soxhlet, permet quant à lui d’obtenir 29,9 % en 4 h seulement 

sur des particules fines et 28,5 % sur du sorgho brut. La méthode ASTM permet cependant 

d’extraire plus de métabolites hydrophobes que le mélange eau/DMC.  

L’utilisation du réacteur « batch » permettant la recirculation de l’émulsion eau/DMC à 

travers un lit fixe de sorgho a ensuite été testée. Les extractions ont été réalisées à 

température ambiante. Les résultats obtenus montrent qu’une extraction de 5 minutes, à un 

débit de recirculation de 370 mL.min-1, permet de meilleurs rendements qu’avec un 

extracteur Soxhlet en 4h avec le même mélange. Ainsi, en fonction de la taille des 

particules, entre 30 et 35 % de composés hydrophiles sont respectivement extraits, pour du 

sorgho brut et des particules de 250-425 µm. La quantité de composés hydrophobes est 

respectivement de 0,3 et 0,4 %. Les rendements supérieurs à ceux observés en Soxhlet 
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peuvent s’expliquer par la non-détérioration des molécules thermosensibles. De plus, les 

coûts énergétiques d’opération sont réduits avec le réacteur « batch », puisqu’aucun 

chauffage n’est requis. Enfin, la réduction des temps d’opération, passant de 5 minutes  au 

lieu de plusieurs heures avec la méthode ASTM D1105-96 pourrait être très intéressante 

d’un point de vue industriel. Cependant, la quantité de composés hydrophobes est 

significativement réduite par rapport à la méthode de référence.  

Lorsque l’extraction de la biomasse (250-425 µm) est assistée par ultrasons (réacteur 

« batch - piston »), les meilleurs résultats sont de 35,4 % de métabolites extraits en 17,5 

minutes à 15 psig de pression et avec une amplitude des ultrasons de 70 %. De la même 

manière, sur du sorgho brut, les rendements maximaux sont de 34,6 %, obtenus après 30 

minutes à 30 psig et avec 95 % d’amplitude des ultrasons. L’ajout de pression et la mise en 

contact de la biomasse avec les ultrasons permet donc d’augmenter de presque 5 % les 

rendements en métabolites pour des particules de sorgho brut par rapport à la macération 

(« batch » avec recirculation de l’émulsion). Pour augmenter la précision du modèle utilisé 

pour prédire les résultats en fonction des paramètres utilisés, et ainsi déterminer les conditions 

maximisant les rendements, l’augmentation du nombre d’essais pour le plan d’expérience serait 

une approche à envisager. L’extraction assistée par ultrasons permet ainsi d’obtenir les 

mêmes rendements quelque soit la taille des particules utilisées. Le choix de la technique 

d’extraction est donc à faire en fonction de la taille des particules et des temps d’extraction 

désirés.  

Si on considère qu’un gramme de sucre permet de produire 0,51 g d’éthanol par 

fermentation avec Saccharomyces cerevisiae, et si on considère que les extraits hydrophiles 

sont essentiellement des sucres fermentescibles, il serait alors possible de produire entre 153 et 

178 kg d’éthanol par tonne de biomasse, pour des rendements d’extraction de 30 à 35 % 

[Krishnan et al., 1999]. 

Le choix de la biomasse ainsi que des solvants utilisés se fait en fonction de la nature des 

composés extractibles. Le sorgho sucré étant riche en sucres libres, l’eau est un solvant adéquat 

pour permettre une bonne extraction de ceux-ci. Cependant, seulement 3,5 % d’extraits sont 

solubilisables dans le DMC, ce n’est donc pas forcément le solvant le plus adapté à cette 

biomasse. Dans l’objectif d’augmenter les rendements en phase organiques, un mélange 

eau/DMC/méthanol (10/72/18 v/v/v) a été testé à la place du mélange eau/DMC. En utilisant le 
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réacteur « batch-piston » et des conditions testées avec le mélange eau/DMC, les extraits en 

phase organique ont alors pu être plus que doublés, avec un rendement de 0,66 % au lieu de 0,28 

%. À l’inverse, une diminution des extraits dans la phase aqueuse a été observée avec 22,4 % 

au lieu de 29,9 %. L’ajout de méthanol a donc permis d’augmenter l’extraction en solubilisant 

des molécules qui n’étaient pas forcément solubles dans le DMC. La diminution du volume de 

la phase aqueuse a probablement entraîné une saturation de celle-ci, diminuant ainsi les 

rendements d’extraction totaux.  

Le choix des solvants d’extraction est donc à considérer en fonction des résultats souhaités et 

des molécules à extraire. De plus, bien que des composés phénoliques se retrouvent dans la tige 

du sorgho sucré [Massey et al., 2014], les tannins, les acides phénoliques ou encore les 

phytostérols se retrouvent majoritairement dans les graines [Awika et Rooney, 2004]. Le sorgho 

utilisé dans ce projet avait été sélectionné pour minimiser la formation de grains et favoriser la 

production de sucres dans la tige. Cela peut expliquer les faibles rendements en molécules 

hydrophobes obtenus.  

L’efficacité de l’extraction des métabolites de la biomasse repose donc sur différents 

paramètres. Dans un premier temps, l’identification et la quantification des métabolites extraits 

permettraient d’orienter le choix des solvants et des méthodes. Pour s’assurer d’une extraction 

optimale, il faut donc choisir les solvants les plus adaptés au type de biomasse traitée. Dans ce 

projet, bien que le DMC ait été utilisé, il aurait été intéressant de le remplacer par un solvant 

plus polyvalent. Une autre option aurait été d’utiliser une biomasse plus riche en composés 

hydrophobes. De plus, en fonction des résultats souhaités (nature des extraits) et des paramètres 

opératoires favorisés (volume de solvants, temps d’opération, taille des particules utilisées), les 

méthodes les plus efficaces ne sont pas forcément les mêmes.  

L’utilisation d’émulsion solvant polaire/solvant apolaire reste cependant très intéressante pour 

limiter le nombre d’étape et ainsi réduire les temps et les coûts d’opération. Aucun article ne 

porte sur l’utilisation de telles émulsions pour faire l’extraction de la biomasse lignocellulosique 

malgré le potentiel de celles-ci. Il serait donc intéressant de poursuivre les recherches dans ce 

sens pour identifier les meilleurs solvants et ratios à utiliser en fonction de la biomasse utilisée, 

des types de molécules recherchées et du procédé utilisé (réacteur avec recirculation ou « batch 

– piston »). De plus, le réacteur « batch » avec recirculation de l’émulsion à travers le lit de 
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biomasse peut être modifié et adapté pour obtenir un réacteur en continu, plus intéressant pour 

une orientation à des fins industrielles.  

Enfin, les paramètres étudiés pour le réacteur « batch-piston » étaient l’amplitude des ultrasons, 

le temps d’extraction et la pression d’opération, avec un ratio biomasse/solvant fixé à 1/20 (m/v). 

L’appareil utilisé était une sonde ultrasonique de 20kHz et de 750 W. Plusieurs études ont 

cependant démontré que la puissance des ultrasons, le ratio biomasse/liquide et la température 

jouaient un rôle important dans l’efficacité de l’extraction. Ainsi, Chen et coll. (2011) ont mis 

en évidence un point d’inflexion dans la corrélation entre de la puissance des ultrasons (en W) 

et les rendements en polysaccharides à partir de noyau de litchi. L’augmentation de la puissance 

permet d’augmenter les rendements, jusqu’à une valeur limite au-delà de laquelle les 

rendements diminuent, probablement dû à un phénomène de dégradation des molécules. De la 

même manière, ils ont démontré que lorsque le ratio liquide/biomasse augmente, les rendements 

augmentent également. Il en est de même pour l’influence du temps d’extraction. Ghafoor et 

coll. (2009) ont observé les mêmes tendances quant au temps d’extraction et à la concentration 

du solvant pour l’extraction de composés phénoliques, d’antioxydants et d’anthocyanines de 

pépins de raisins. Ils ont également remarqué que l’augmentation de la température du milieu 

permettait d’obtenir de plus hauts rendements d’extraction. L’étude montre également qu’en 

fonction des molécules étudiées, les paramètres d’optimisation pour l’extraction diffèrent. Ying 

et coll. (2011) ont constaté les mêmes corrélations que Chen et coll. (2011) quant à l’effet de la 

puissance des ultrasons qui, au-delà d’une valeur seuil, a pour effet de décomposer les 

polysaccharides des feuilles de mûrier. Ils ont également observé la même tendance pour la 

température et le temps d’extraction. Dans les deux cas, au-delà d’une valeur seuil, des 

phénomènes de dégradation viennent diminuer les rendements. De la même manière, leur étude 

a démontré qu’en augmentant le ratio liquide/biomasse, les rendements d’extraction 

augmentent, jusqu’à un ratio où l’augmentation de celui-ci ne permet plus d’augmentation 

significative des rendements.  L’étude de ces paramètres pourrait ainsi améliorer les extractions 

effectuées sur le sorgho sucré. De plus, l’utilisation d’une sonde à ultrasons au lieu d’un bain 

diminue la répétabilité et la reproductibilité des résultats (Khoddami et al., 2013). L’utilisation 

d’un bain à ultrasons serait donc à envisager pour vérifier les observations faites dans ce projet. 
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Annexe A : Protocole de détermination de la masse sèche de la 

verrerie 

Pour avoir des mesures exactes quant à l’efficacité de l’extraction, il faut s’assurer d’avoir la 

masse sèche de la verrerie. 

1. Placer la verrerie propre au four à 105 °C pendant 24 h. 

2. Après 24 h, mettre la verrerie au dessiccateur pendant 15 minutes afin qu’elle soit à 

température pièce. 

3. Peser la verrerie et noter la masse sèche. 

 

 

 

Annexe B : Protocole de détermination de la masse sèche de la 

biomasse 

Il s’agit ici de déterminer la masse de la biomasse avant extraction pour ensuite pouvoir 

déterminer la quantité de molécules extractibles extraites. 

1. Peser la cupule en métal, noter la masse. 

2. Ajouter environ 1 g de biomasse, noter la masse cupule avec la biomasse. 

3. Placer la cupule avec la biomasse au four à 105 °C pendant 24 h. Puis les placer au 

dessiccateur pendant 15 minutes afin que l’ensemble soit à température pièce. 

4. Peser la cupule et la biomasse sèche, noter la masse. 

5. Calculer le pourcentage d’humidité de la biomasse à l’aide de l’équation 1 : 

Humidité initiale de 

la biomasse (%) 
= 

Biomasse humide (g) - Biomasse sèche  (g) 
x 100  (3.1) 

Biomasse sèche (g) 

 

La masse de biomasse humide est obtenue en soustrayant la masse de la cupule à la 

masse notée au point 2. Celle de la biomasse sèche s’obtient de la même manière en 

utilisant la masse notée au point 4. 

6. Déterminer la masse sèche initiale de la biomasse en utilisant l’équation 2 : 

Masse sèche initiale de la 

biomasse avant extraction (g) 
= 

Biomasse humide avant extraction (g) 
(3.2) 

1 + Humidité initiale de la biomasse (%) 
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Annexe C : Protocole de détermination du pourcentage 

d’extraction obtenu par perte de masse de la biomasse 

Il s’agit ici de déterminer la perte de masse de l’échantillon pour évaluer le rendement, et donc 

l’efficacité de l’extraction.  

1. Déterminer la masse sèche initiale de la biomasse avant extraction (selon la méthode vue 

précédemment) 

2. Après extraction, placer l’échantillon de biomasse (dans la cartouche de cellulose ou le 

Büchner avec verre fritté) dans le four à 105 °C pendant 24 h. 

3. Après 24 h, placer l’ensemble dans un dessiccateur pendant 15 minutes pour qu’il soit à 

température pièce. 

4. Peser l’échantillon de biomasse et son contenant, noter la masse. 

5. Déterminer le pourcentage d’extraction par perte de masse de la biomasse (équation 3) : 

Perte de masse de 

la biomasse (%) 
= 

Biomasse sèche 

avant extraction (g) 
- 

Biomasse sèche 

après extraction (g) x 100 (3.3) 
Biomasse sèche avant extraction (g) 
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Annexe D : Protocole de détermination du pourcentage 

d’extraction par extraits secs obtenus après extraction 

Afin de s’assurer de l’exactitude des données d’extraction, il faut pouvoir comparer la masse 

d’extraits obtenue et la perte de masse de la biomasse. Il est donc nécessaire de déterminer la 

quantité de molécules hydrophiles et hydrophobes extraites par la méthode utilisée. Cela passe 

par la détermination la masse sèche de ces extraits.  

1. Déterminer la masse sèche initiale de la biomasse avant extraction (selon la méthode vue 

précédemment) 

2. Après extraction, filtrer sous vide le mélange biomasse/émulsion 

3. Récupérer l’émulsion et la placer dans des tubes à centrifuger 

4. Centrifuger l’émulsion : 4500 G, 3 min 

5. Récupérer et séparer la phase organique et de la phase aqueuse 

6. Noter le volume de chaque phase 

7. Dans une cupule en aluminium pré-pesée, déposer un volume connu de chaque phase. 

8. - Pour la phase aqueuse, placer la cupule au congélateur puis au lyophilisateur jusqu’à 

obtention des extraits secs. 

- Pour la phase organique, placer la cupule dans le four à vide (40 °C, -30 psig) jusqu’à 

obtention des extraits secs 

9. Placer les cupules avec les extraits secs dans le dessiccateur pour qu’elles soient à 

températures pièce. 

10. Peser les masses sèches des cupules avec les extraits secs. 

11. Déterminer la masse des extraits secs en soustrayant la masse des cupules aux masses 

pesées en 10. 

12. Déterminer les efficacités d’extraction des molécules hydrophobes et hydrophiles à 

l’aide des équations 4 et 5 : 

Extraits secs (phase 

aqueuse/organique) (g) 
= 

Extraits secs de l’échantillon (g) x volume totale de la phase 

(mL) (3.4) 
Volume de l’échantillon (mL) 

 

Extraction par masse 

d’extraits secs (%) 
= 

Masse sèche des extraits totaux (g) x100 
(3.5) Masse sèche initiale de la biomasse avant d’extraction 

(g) 
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Annexe E : Protocole d’utilisation du lyophilisateur 

MISE EN FONCTIONNEMENT 
1. Mettre « On » les éléments haut et bas. 

2. Fermer le « Vac Release » s’il est ouvert. 

3. Vérifier que « Man » soit sélectionné dans la partie haute et appuyer sur « Run » pour 

mettre en route la réfrigération du porte échantillon. 

4. Appuyer sur le bouton « Vacuum » puis sur « Purge » dans la partie basse pour allumer 

la pompe et la mettre sur la purge (attendre 15 minutes pour qu’elle soit chaude). 

5. Appuyer sur le bouton « Man » dans la partie basse pour mettre en marche le 

refroidissement. 

6. Attendre que la température indiquée en bas soit de -40 °C avant de passer à la suite. 

7. Placer les échantillons congelés dans le compartiment du haut et ferme la porte. 

8. Éteindre le bouton « Purge » pour mettre le vide dans le système. 

9. S’assurer de l’étanchéité de la porte (les joints doivent se plaquer et le vide se faire en 

moins de 5 min). Vérifier qu’il y a un vide d’au moins 600 µbars à l’équilibre et que la 

température en bas soit inférieure à – 40 ºC. 

ARRÊT DU SYSTÈME 
1. Appuyer sur le bouton « Purge » de la pompe pour ne plus faire le vide dans le 

système.  

2. Ouvrir le « Vac Release ». 

3. Attendre que le vide soit totalement cassé.  

4. Appuyer sur le bouton « Man » de réfrigération pour l’éteindre. 

5. Appuyer sur le bouton « Vaccum » pour éteindre la pompe. 

6. Enlever le bouchon du tuyau de vidange et placer un récipient à la sortie du tuyau pour 

récupérer l’eau. 

7. Ouvrir la porte du compartiment contenant les échantillons et les récupérer. 

8. Appuyer sur « Run » dans la partie haute pour arrêter sa réfrigération. 

9. Laisser dégivrer le serpentin (ne jamais mettre d’eau chaude !). 

10. Sécher l’enceinte du serpentin à l’aide d’un papier absorbant avant toute remise en 

marche. 
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Annexe F : Protocole d’extraction ASTM D1105-96  - standard test 

method for preparation of extractive-free wood 
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1. Pesée de la cartouche de cellulose avant et après extraction (après une nuit à 105 °C et 

15 minutes dans un dessiccateur). 

2. Pesée du ballon contenant le solvant d’extraction. 

3. Pesée du sorgho introduit dans la cartouche : pourcentage d’humidité à déterminer pour 

calculer la masse sèche (équations 1 et 2). 

4. Introduction du solvant ou du mélange de solvants dans le ballon d’extraction. 

5. Réalisation de l’extraction grâce à la mise en ébullition du (des) solvant(s). L’extraction 

est arrêtée 30 minutes ou 4 h après le 1er cycle. 

6. Après l’extraction, récupération de la cartouche contenant le sorgho. L’ensemble est mis 

à sécher à 105 °C pour déterminer la masse sèche du bois après extraction  

Quantification de la perte de masse du sorgho  Calcul du rendement d’extraction par 

perte de masse du sorgho (équation 3). 

7. Si nécessaire, placer le ballon d’extraction au four à 105 °C pour déterminer la masse 

d’extraits qui adhèrent aux parois du ballon (en tenir compte pour le rendement 

d’extraction par masse d’extraits secs). 

8. Dans le cas du mélange eau/DMC (80/20 v/v), centrifuger le mélange pour séparer les 

deux solvants (4500 G, 3 minutes). 

9. Mesurer le volume récupéré de chaque solvant. 

10. Pour l’eau : prélever un échantillon et le déposer dans une coupelle en aluminium pré-

pesée pour congélation puis lyophilisation  Quantification de la masse des extraits 

secs aqueux totaux  Calcul du rendement d’extraction à l’eau par masse d’extraits secs 

(équation 5) 

11. Pour les solvants organiques : prélever un volume connu et le déposer dans une coupelle 

en aluminium pré-pesée pour évaporation sous vide à 40 °C  Quantification de la 

masse d’extraits secs totaux obtenus pour le solvant organique  Calcul du rendement 

d’extraction au solvant organique par masse d’extraits secs (équation 5). 
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Annexe G : Procédure d’utilisation du réacteur « batch » avec 

recirculation de l’émulsion 
* Le réacteur peut être opéré par une personne seule. 

MISE EN FONCTIONNEMENT 
 Fermer le bas du réacteur : mettre le joint et le tamis (Figure G.1).  S’assurer que la 

vanne jaune (Figure 2) est fermée. 

 Insérer la biomasse dans le corps du réacteur (Figure G.2). 

 Former l’émulsion eau/DMC (80/20 v/v) (volume de 2 L dans un bécher recouvert de 

papier d’aluminium) : Sonde à ultrasons de 500 W 

− 5 minutes 

− Pas de pulsations 

− 95 % d’amplitude 

 Noter la puissance utilisée par l’appareil (bouton « Energy ») 

 Visser la sonde à la cellule de recirculation (Figure G.3). 

 S’assurer que les connexions sont bien serrées. 

 Remplir le corps du réacteur contenant la biomasse puis fermer le haut du 

réacteur (mettre le joint et le tamis) (Figure G.1 et G.2). 

 Grâce à la pompe péristaltique, remplir le reste du système en aspirant le contenu du 

bécher via les tuyaux (s’assurer que les vannes sont dans la bonne position) (Figure G.4 

et G.5). 

 Lorsque le système est rempli, arrêter la pompe péristaltique et fermer les vannes 

d’alimentation (Figure G.6). Mesurer le volume restant dans le bécher. 

 Mettre la pompe péristaltique au débit voulu et lancer la recirculation. 

ARRÊT DU SYSTÈME 
 Arrêter la pompe péristaltique. 

 Ouvrir les vannes d’alimentation (placer le bécher au niveau des tuyaux pour récupérer 

le liquide qui pourrait en sortir). 

 Placer le bécher sous le corps du réacteur et ouvrir la vanne jaune. Récupérer le liquide 

dans le bécher. 

 Dévisser la sonde de la cellule de recirculation et récupérer le liquide présent. 

 Ouvrir le haut du réacteur et récupérer le liquide présent dans le tuyau. 

 Prendre un autre bécher. Ouvrir le bas du réacteur et récupérer la biomasse dans le 

bécher. 

 À l’eau distillée, rincer les tamis et le corps du réacteur pour récupérer la totalité de la 

biomasse. 

 Rincer la sonde à ultrasons avec l’eau distillée. 

NETTOYAGE 
 Rincer la sonde à ultrasons à l’eau distillée. 

 Rincer le corps du réacteur à l’eau distillée. 
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Figure G.1 : Positionnement du 

joint et du tamis 

 
Figure G.2 : Corps du réacteur 

 
Figure G.4 : Sonde péristaltique 

 
Figure G.3 : Sonde vissée à la 

cellule de recirculation 

 
Figure G.5 : Vannes 

d'alimentation en position 

"ouverte" (pour le remplissage et 

le vidage du système) 

 
Figure G.6 : Vannes 

d'alimentation ne position 

"fermée" (pendant la 

recirculation) 

 

  

Haut du réacteur 

Bas du réacteur 

(vanne jaune) 

Corps du 

réacteur 
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Annexe H : Procédure d’utilisation du réacteur « batch - piston » 
* Le réacteur peut être opéré par une personne seule. 

MISE EN FONCTIONNEMENT 
 Connecter le bain refroidissant à la double paroi du réacteur (via les connecteurs « quick-

connect ») et ouvrir la vanne pour permettre la circulation du refroidissant (Figure H.1). 

 Allumer le bain refroidissant et l’ordinateur. 

 Connecter le moteur, le thermocouple et le transducteur de pression (Figure H.2) au 

boitier de commande. 

 Sur l’ordinateur, dans le « Test Bénédicte – Raccourci » (Figure H.3), fixer la pression 

d’opération désirée ainsi que les limites de tolérance et le déplacement d’ajustement du 

piston (Figure H.4). 

 Fixer les paramètres d’opération de la sonde à ultrasons : sonde de 750 W (Cole 

Parmer) : 

− Temps de fonctionnement (5-30 min) 

− Pulsations (Sans ou 5 sec « on »/ 1 sec « off ») 

− Amplitude (40 – 95 %) 

 Descendre le piston jusqu’à la moitié du réacteur environ (en fonction du volume de 

solution utilisé). 

 Insérer la biomasse, l’eau et le solvant dans le corps du réacteur. 

 Fixer la tête du réacteur (vannes, thermocouple, jauge à pression) (Figure H.2) au corps 

du réacteur. 

 Viser la sonde à ultrasons à la tête du réacteur. 

 Purger l’air contenu dans le réacteur en ouvrant la vanne manuelle et en faisant monter 

manuellement le piston. 

 Fermer la vanne manuelle lorsque tout l’air a été purgé. 

 Démarrer la lecture des paramètres (Figure H.5) 

 Entrer un nom de fichier et appuyer sur « Sauvegarder » (Figure H.6) pour enregistrer 

les données (création d’un fichier Excel). 

 Mettre en fonctionnement la sonde à ultrasons. 

 Noter la puissance utilisée par l’appareil à la fin de l’extraction (bouton « Energy ») 

ARRÊT DU SYSTÈME 
 Arrêter la sonde à ultrasons. 

 Arrêter l’acquisition des données : bouton « Stop » de la Figure H.5. 

 Descendre le piston pour baisser la pression interne via la boîte de dialogue de la 

Figure xiii. Vérifier que la pression interne est à 0 psig via la jauge à pression. 

 Déconnecter le moteur, le thermocouple et le transducteur de pression. Déconnecter le 

bain refroidissant de la double paroi (connecteurs « quick-connect »). 

 Dévisser la sonde à ultrasons. 

 Retirer la tête du réacteur. 

 Dans un bécher, verser le contenu du corps du réacteur (biomasse, eau, solvant). 

 Au besoin, reconnecter le moteur et faire monter le piston (boîte de dialogue de la 

Figure H.7) pour récupérer la biomasse. 
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 À l’eau distillée, rincer les tamis l’intérieur du corps du réacteur et la tête pour 

récupérer la totalité de la biomasse. 

 Rincer la sonde à ultrasons avec l’eau distillée. 

NETTOYAGE 
 Rincer la sonde à ultrasons à l’eau distillée. 

 Rincer le corps du réacteur à l’eau distillée. 

 

Figure H.1 : Réacteur « batch » d’extraction de 

biomasse 

 

 
Figure H.2 : Tête du réacteur 

 

 

Figure H.3 : Aperçu de l'interface d'acquisition des 

données 

 
Figure H.4 : Paramètres de contrôle du moteur 

(pression d'opération, tolérance, déplacement du 

moteur) 
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Figure H.5 : Démarrage de l'acquisition 

des données 

 

Figure H.6 : Nom de fichier à sauvegarder pour 

l'enregistrement des données 

 

Figure H.7 : Contrôle du déplacement "manuel" du moteur 
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Annexe I : Surfaces de réponse pour les extractions en batch-piston avec le sorgho de 250-425 

µm 

 
Figure I. 1 : Surfaces de réponse en fonction du temps, pour des particules de sorgho de 250-425µm, pour les extraits dans le DMC 
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Figure I. 2 : Surfaces de réponse en fonction du temps, pour des particules de sorgho de 250-425µm, pour les extraits aqueux 
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Figure I. 3 : Surfaces de réponse en fonction du temps, pour des particules de sorgho de 250-425µm, pour la perte de masse 
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Annexe J : Surface de réponse pour les extractions en batch-piston avec le sorgho brut 

 
Figure J. 1 : Surfaces de réponse en fonction du temps, pour des particules de sorgho brutes, pour les extraits au DMC 
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Figure J. 2 : Surfaces de réponse en fonction du temps, pour des particules de sorgho brutes, pour les extraits aqueux 
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Figure J. 3 : Surfaces de réponse en fonction du temps, pour des particules de sorgho brutes, pour la perte de masse 
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