ADEME

X - UNIVERSITE
. m @DE LORRAINE

R LAGRXULTURSE
oo
LALIMENTATION UNION EUROPEENNE

ler s (vmapet o= 00 Oiwwepueree~t Mg ens!

'avancée de I'analyse des extractibles

Philippe Gérardin
Université de Lorraine — Inrae, LERMAB

7¢ réunion
publique

13 oct. 2020

Champenoux INRAZ (O st Feroparisteen IGN
& i

Dijon

Office National des Foréts

RESSOURCES & TRANSFERTS TECHNOLOGIQUES.

ssssssssss
uuuuuuuu



Objectifs

- 5 essences,

EXTRAFOR &5

'~ | - - Différentes hauteurs,

******* — == = = - Deux modes de sylviculture,
| ’ - 3 compartiments,
- Plusieurs répétitions

- Evaluer les teneurs en

g extractibles, pour accéder aux
volumes

- Caractériser la nature des
extractibles

- Avoir une idée de la variabilité
intraspécifique
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2 Protocole d’extraction
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EXTRAFOR esT
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Echantillons
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Broyage

¥

Extraction

Analyse quantitative et
qualitative
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EXTRAFOR esT

Compartiment Ecorces
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(@/ Taux d’extraits des écorces en fonction de la hauteur

EXTRAFOR esT
Abies alba Picea abies Pseudotsuga menziesii
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Taux d’extraits des écorces (sans branches) obtenus par extraction avec un mélange
eau/éthanol - Cercles noirs sans éclaircies, cercles blancs avec éclaircies
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(@/ Taux d’extraits des écorces en fonction de la hauteur

EXTRAFOR esT
Abies alba Picea abies Pseudotsuga menziesii
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Taux d’extraits des écorces (avec branches) obtenus par extraction avec un mélange
eau/éthanol - triangles noirs sans éclaircies, triangles blancs avec éclaircies
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Analyse UHPLC des extraits eau éthanol d’écorces de sapin
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- Nombreux flavonoides sous forme libre ou glycosylée
- Reproductibilité relative entre les différentes analyses, méme si les quantités de certains produits
peuvent varier avec la hauteur

7pl:i‘|’|:'lj’e“ - Présence de tannins sous forme d’'un massif mal résolu, analyses complémentaires par Maldi-Tof
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</G}/ Analyse UHPLC des extraits eau éthanol d’écorces d’épicéa

———— 16 ND
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Mémes constats pour les écorces d’épicéa
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T/G]/ Analyse UHPLC des extraits eau éthanol d’écorces de Douglas

EXTRAFOR esT

E Nous ne pouvons pas afficher I'image.

1 Syringaldéhyde

2 Acide protocatéchique

3 Aldéhyde protocatéchique

4 Catéchine

5ND

6 Epicatéchine

7 Taxifoline hexoside

8 Taxifoline

9 Isomeére de taxifoline/ +additif inconnu
10 Eriodictyol

11 Lutéoline + Quercétine

12 lignane

13 ND

14 Isorhamnetine-3-O-glucuronide glucoside
15 ND

Mémes constats pour les écorces de Douglas
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Q/Q, Analyse UHPLC des extraits eau éthanol d’écorces de chéne

EXTRAFOR &5

El Nous ne pouvons pas afficher I'image.

1ND

2 Acide gallique

3 Acide protocatéchique

4 Aldéhyde protocatéchique

5 Catéchine

6 ND

7 ND

8 Taxifoline hexoside (isomére 1)
9 Taxifoline hexoside (isomére 2)
10 Taxifoline hexoside (isomere 3)
11 Acide ellagique rhamnoside
12 Taxifoline

13 Quercétine diméthyle-éther
14 Robinétine triméthyle éther

Mémes constats pour les écorces de chéne
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Y Analyse UHPLC des extraits eau éthanol d’écorces de hétre
EXTRAFOR esT

E Nous ne pouvons pas afficher 'image.

|ZI Nous ne pouvons pas afficher
limage.
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Extractions successives des
écorces de résineux

Utilisation de solvants de polarité croissante
Limitations a 3 hauteurs pour les 8 arbres
Caractérisations chimiques en cours

Détermination des taux de lignine, cellulose et
hémicelluloses en cours
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_/0 Extractions successives des écorces de feuillus
N
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Caractérisations chimiques en cours
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Compartiment Noeuds
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(G}/ Evolution du taux d’extrait a I'éthanol des noeuds en fonction de la

st hauteur et du mode de sylviculture
~ —

[Zl Nous ne pouvons pas afficher I'image.

Carré sous le houppier, triangle dans le houppier, noirs sans éclaircies, blancs avec éclaircies
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- Abies alba Picea abies Pseudotsuga menziesii
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Relative proportion
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B Figure 5: Relative proportions of

. A compounds in P. menziesii plotted against
R sample height (% total): (A) taxifolin which
40/ A . . . .
- is present in constant relative proportions
° 5 with knot height; (B) b-pinitol, which has a
30 .. . . .
. 2 significant exponential relationship where
a & g - s the proportion quickly increases in the
R v very top samples. Samples from knots
s = 10 present below the crown are shown with
. . roa s E square shapes, whereas those from knots
R - present within the crown are shown with
&  maa * oaw 0 &g B ) .
25 50 75 100 0 25 50 75 100 triangle shapes. There was no clear effect

Height (% total) Height (% total) of management type (un-thinned = filled

shapes; thinned = open shapes).
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Analyses chromatographiques en cours
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Compartiment Bois
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i Taux d’extraits du duramen obtenus avec un mélange eau/éthanol

Rendements des extractions a I'eau / éthanol du

Rendements des extractions a I'eau / éthanol du
duramen de sapin (4 arbres par sylviculture)

duramen du douglas (4 arbres par sylviculture)
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duramen d'épicéa (4 arbres par sylviculture)
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Compartiment écorces
Extractions eau-éthanol finalisées
extractions successives finalisées sur les cing essences

Compartiment noeuds
extractions éthanol finalisées les cing essences

Compartiment bois

Extraction eau-éthanol finalisées sur le duramen finalisées pour les résineux, a finir
sur les feuillus

Extraction eau-éthanol sur le duramen a finir
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- Quantitative and qualitative composition of bark polyphenols changes longitudinally with bark maturity in
Abies alba Mill. M. Brennan, C. Fritsch, S. Cosgun, S. Dumarcay, F. Colin, P. Gérardin Annals of Forest Sciences,
77:9, 2020

- Yield and compositions of bark phenolic extractives from three commercially significant softwoods show intra-
and inter-specific variation. Maree Brennan, Clément Fritsch, Sylvain Cosgun, Stéphane Dumarcay, Francis
Colin, Philippe Gérardin Plant Physiology and Biochemistry 155, 346—-356, 2020

- Intraspecific variability of quantity and chemical composition of ethanolic knotwood extracts along the stems
of three industrially important softwood species: Abies alba, Picea abies and Pseudotsuga menziesii. Maree
Brennan, David Hentges, Sylvain Cosgun, Stéphane Dumarcay, Francis Colin, Christine Gérardin, Philippe
Gérardin, Holzforschung, https://doi.org/10.1515/hf-2020-0108

2 articles soumis a la Revue Forestiere Francaise

- Thése de Clément en cours
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https://doi.org/10.1515/hf-2020-0108
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