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Introduction générale

La transpiration est un phénoméne naturel permettant a I’organisme de maintenir sa
température interne malgré I’élévation de température causée par [I’intensification du
métabolisme durant I’exercice physique. Ce phénoméne est indispensable a I’organisme, mais

il est souvent lié a I’apparition de composés odorants pouvant générer une odeur désagréable.

Sur la peau, la sueur fraichement émise est inodore. En effet, les odeurs percues proviennent
du catabolisme des bactéries présentes sur la peau. Le mécanisme d’émission a partir d’un
textile, est plus complexe puisqu’il s’agit d’un milieu ouvert soumis a plusieurs entrées,
d’origine cutanée et d’origine environnementale, générant une sortie, I’odeur, en relation avec

la problématique de I’olfaction et des perceptions sensorielles.

Dans le cadre de travaux sur le confort des usagers lors de la pratique sportive, la société
Oxylane a mis en place plusieurs axes de recherche sur les textiles techniques. Outre
I’importance d’améliorer le confort thermique et de diminuer la sensation d’humidité, limiter
la perception des odeurs corporelles est un axe d’innovation présentant un fort potentiel
économique. Peu de solutions pour lutter contre les odeurs existent, et elles sont souvent en
contradiction avec les autres propriétés requises pour un textile a usage sportif telles que le
séchage rapide ou la résistance au lavage. La compréhension des mécanismes de formation et
d’émission des odeurs de transpiration sur textile apparait donc comme indispensable pour
pouvoir, a terme, concevoir des solutions techniques limitant les odeurs tout en conservant les

qualités traditionnelles de la matiére.

Afin d’améliorer la compréhension des mécanismes d’émission des composés odorants, 3
objectifs scientifiques majeurs ont été définis :

- Quel est le role exact de la flore commensale cutanée dans I’odeur de transpiration sur
le vétement ?

- Existe-il un genre ou une espéce bactérienne particulierement responsable des odeurs
de transpiration sur textile ? En d’autres termes, existe-il un transfert spécifique de
bactéries, qui justifierait la perception odorante particulierement forte sur certains
textiles ?

- Quel est I’effet de la nature du textile sur les émissions odorantes ?
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Par ailleurs, un objectif technologique est également associé a ce travail : mettre au point une

méthode adéquate de mesure de I’odeur de transpiration émise par un textile.

Afin de comprendre les mécanismes d’émission d’odeurs & partir de textile, les travaux

présentés ici seront articulés de la maniére suivante :

Le premier chapitre sera consacré a une étude bibliographique sur la physiologie et les
composés chimiques biodisponibles de la peau, la colonisation bactérienne de I’aisselle, la
formation des odeurs corporelles, les données disponibles sur le transfert bactérien sur un

textile et la perception des odeurs par le nez humain.

Le second chapitre présentera le matériel et les méthodes, et notamment les spécificités

techniques des textiles utilisés dans cette étude.

Les principaux résultats seront presentés en 3 parties :

Le troisieme chapitre sera consacré a la localisation de la production d’odeurs et a la
quantification du transfert bactérien de la peau vers le textile sur 14 sujets. En parallele seront

présentées 3 methodologies de mesure des odeurs utilisées pour caracteriser les échantillons.

Le quatrieme chapitre sera focalisé sur I’effet d’interaction entre la flore bactérienne et le
textile a I’aide d’un seul sujet pour évaluer le transfert spécifique vers 4 matieres aux

comportements différents vis-a-vis des odeurs.

Enfin, le cinquieme chapitre sera consacré a I’effet du textile sur les émissions odorantes
mesurées a I’aide d’une technologie innovante, le nez électronique. Pour cela, 8 échantillons
textiles seront testés afin de tenter d’identifier des indicateurs de prédiction du comportement

des textiles vis-a-vis des odeurs.
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Chapitre 1 : Eude bibliographique

Au XIX"®™ sigcle, les travaux de Louis Pasteur, entre autres, sur les micro-organismes et leur
role dans les maladies furent le fondement de politiques de santé publique visant & accroitre
I’espérance de vie de la population, notamment en la sensibilisant & la nécessité de se laver
pour limiter les maladies. Les odeurs corporelles furent progressivement considérées comme
indicatrices d’un manque d’hygiéne, et c’est ainsi que s’est imposée I’idée qu’elles étaient

dérangeantes et nauséabondes.

Au cours du XX"®™ siecle, I’industrie du textile a développé de nombreuses fibres synthétiques
qui furent introduites dans la confection de textiles. Dans le secteur de I’habillement, le

probléme de la persistance des odeurs de transpiration s’est alors pose.

Cependant, les mécanismes d’apparition de ces odeurs sur textile sont complexes. En effet, la
perception d’une odeur est la conséquence de la sudation activée par le systeme nerveux, de la
production de composés odorants par la flore commensale a partir de substrats d’origine

cutanée, puis de leur volatilisation pouvant alors activer des récepteurs olfactifs.

Pour améliorer la compréhension de ce phénomene, une étude bibliographique a été menée en
appréhendant la problématique dans son ensemble, de I’émission de sueur par le corps humain

a I’émanation des odeurs sur textile en passant par les mécanismes microbiologiques impliques.

Cette étude va étre présentée dans ce chapitre en exposant tout d’abord des notions de
physiologie cutanée et de morphologie des glandes annexes, car elles serviront a définir
I’environnement dans lequel évoluent les bactéries de la flore commensale et les substrats

disponibles.

Ensuite, I’écosysteme bactérien sur la peau et au niveau de I’aisselle sera décrit, et permettra
d’aborder les mécanismes microbiens a I’origine des odeurs corporelles. La perception des
odeurs par le nez humain sera alors détaillée, et enfin, les propriétés de différents textiles vis-a-

vis des odeurs seront abordées.
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1. Histologie cutanée

L’étude détaillée de la physiologie de la peau et de ses organites va permettre de comprendre
les phénomeénes impliqués dans la sudation et d’identifier les composés biochimiques mis a
disposition de la flore bactérienne cutanée pouvant mener a des produits volatils malodorants.

Avec une surface de 1,6 m? (Arens et Zhang, 2006) et 2 kg en moyenne chez I’adulte
(Campbell, 1995), la peau est I’organe le plus lourd du corps humain. Elle assure 3 fonctions
principales : la protection contre le milieu extérieur (I’eau, les contraintes mécaniques, les
variations thermiques et les agents pathogenes), la perception tactile (pression, température) et
la synthése de la vitamine D (initiée par les rayons ultraviolets).

La peau est organisée en 3 couches a vocations distinctes, de I’intérieur vers I’extérieur :
I’hypoderme, le derme et I’épiderme. La Figure 1 schématise une coupe transversale de la
peau avec ses différents organites.

Foil

Fare

EPIDERME ) )
Fapille dermigue

Glande sébacée

huscle pilo-arrecteur

Glande sudoripare eccrine
DERME

Follicule pileux

Weinule

Artériole

HYPODERME Glande sudoripare apocrine

Tissu adipeux conjonctif

Figure 1 : Schéma de la peau et des différents organites impliqués dans la thermorégulation (d'aprées
Campbell, 1995 ; Scrivener et Cribier, 2002)
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1.1. L’hypoderme
L’hypoderme est la partie la plus profonde de la peau. Il s’agit d’un tissu conjonctif lache et
richement vascularisé sur lequel repose le derme. Les cellules de I’hypoderme baignent dans
une matrice extracellulaire constituée majoritairement d’eau, de glycoprotéines et de tissu
adipeux de maniére plus ou moins importante suivant les individus et les régions du corps. Ce
tissu adipeux a 2 fonctions: c’est un réservoir énergétique qui peut étre mobilisé par
I’organisme en cas de besoin, mais suivant son épaisseur, il peut également offrir une couche

de protection contre les chocs aux organes internes.

1.2. Lederme
Le derme est également un tissu conjonctif. 1l s’agit de la couche la plus fonctionnalisée de la
peau, car il contient des vaisseaux sanguins et des vaisseaux lymphatiques impliqués dans la
défense immunitaire, des organes de perception tactile, des terminaisons nerveuses libres et

corpusculaires, et de nombreuses annexes cutanées, comme les glandes exocrines.

Mécanismes de régulation thermique

Le derme est le lieu privilégié d’échanges thermiques avec le milieu extérieur. La variation de
la surface d’échange entre les vaisseaux et le derme assure la régulation de la température
interne de I’organisme. Ainsi, une hausse de la température interne va provoquer, via
I’hypothalamus, la dilatation des capillaires sanguins et permettre une augmentation de la
surface d’échange avec le tissu conjonctif. L’excédent de chaleur est alors transmis au milieu
extérieur par conduction au travers des cellules du derme et de I’épiderme et le sang ainsi
refroidi circule alors dans le réseau sanguin, ce qui accélére le refroidissement des organes
internes. Une baisse de la température interne aura un effet inverse en provoquant une
contraction des vaisseaux qui diminuera la surface d’échange entre les vaisseaux et le derme,

limitant alors les pertes thermiques.

Les glandes exocrines cutanées

Il existe 3 types de glandes exocrines cutanées qui sont enchassées dans le derme et excrétent

leurs produits a la surface de I’épiderme. Il s’agit des glandes sébacées, des glandes sudoripares
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eccrines, des glandes sudoripares apocrines. Des glandes apoeccrines ont également été

décrites mais leur existence est soumise a caution.

Les glandes sébacées

Les glandes sébacées produisent de maniere continue un liquide cireux, le sebum. La densité de
glandes sébacées varie énormément sur la peau, de 900 par cmz2 sur le visage et le cuir chevelu,

a 50 par cmz2 sur les avant-bras (Nicolaides, 1974).

Comme I’illustre la Figure 2, les glandes sébacées sont généralement associées a un poil,
exception faite du visage. Ce sont des glandes exocrines, alvéolaires simples et holocrines.
Elles sont constituées de petites bourses appelées sébocytes débouchant sur un canal excréteur.
La paroi interne de la glande est constituée de cellules cubiques sécrétrices, puis, vers le centre
de la glande, les cellules deviennent polyédriques tout en se chargeant progressivement en
lipides, le noyau finissant par disparaitre. L’explosion de la cellule libére alors la sécrétion dans
le canal excréteur. La sécretion continue des glandes sébacées est soumise a une stimulation
androgéne (Pablo et al, 1974).

Fail

'I Gaine épithéliale

N g Cellulebasale
D)o, Sébum

Fapille dermique

Figure 2 : Glandes sébacées associées a un follicule pileux (d’aprées Catala et al, 2007)

De nature lipidique, la composition détaillée de la sécrétion sébacée a été remarquablement
étudiée dans les travaux de Nicolaides (Nicolaides et Apon, 1977 ; Ansari et al, 1970) d’ou

proviennent les résultats exposés dans le Tableau 1.
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Tableau 1 : Composition des lipides présents sur I’épiderme (d’apres Nicolaides, 1974)

Composé Teneur en % dans le sébum
Squaléne 12

Esters de stérol <1

Stérols non estérifiés 0

Esters de cires 23

Triacylglycérols 60

Di et monoacylglycérols

Acides gras non estérifiés

Glyco et phospholipides

g1 | o | o | o

Non identifiés

Ce tableau met en évidence la dominance des triacylglycérols (60 %) dans le sébum et la
présence relativement importante du squalene (12 %), un intermédiaire de synthese du
cholestérol. Des vertus antimicrobiennes et lubrifiantes sont associées a ce triterpénoide a 30
carbones (Nicolaides, 1974 ; Nicolaides et Apon, 1977 ; Ansari et al, 1970).

Parmi les constituants du sébum, les acyles des triglycérides sont les seuls éléments
métabolisables par les bactéries (Nicolaides, 1974 ; Nicolaides et Apon, 1977 ; Ansari et al,
1970). Cependant, les acides gras esterifiés présents dans le sebum sont d’une grande diversité,
tant en terme de longueur de chaine, de placement des insaturations, que de nombre de
branchements meéthyle sur la chaine carbonée principale (Nicolaides, 1974). Leur nature
originale les rend difficiles a meétaboliser, ce qui aura pour conséquence de sélectionner les

especes bactériennes aptes a les dégrader.

Les glandes sudoripares apocrines (ou épitriches)
Les glandes sudoripares apocrines se situent au niveau du creux axillaire, du pubis, du nombril,
du pourtour de I’anus, de I’aréole, des régions inguinales, et plus rarement sur le visage, le cuir

chevelu ou le thorax comme I’illustre la Figure 3.
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Figure 3 : Localisation des glandes apocrines (d’aprés Scrivener et Cribier, 2002)

Comme les glandes sébacées, les glandes apocrines sont associées a un poil. Elles deviennent
actives a la puberté sous I’influence des hormones. La Figure 4 schématise la physiologie d’une

glande apocrine.

Lame basale

Cellule sécrétrices
Sécrétion holocrine
{par décapitation)

Cellule myoépithéliale

Figure 4 : Schéma d’une glande apocrine (d’aprés Catala, 2007)

Les glandes sudoripares apocrines sont pelotonnées et contiennent des acini sécrétoires. Elles
sont controlées par I’innervation adrénergique et par des catécholamines d’origine
adrénomédulaire (Robertshaw, 1974 ; Mac Neil et al, 1963).

La composition du produit de sécrétion des glandes apocrines est difficile a décrire du fait de la
contamination constante par les produits des glandes sébacées (Scrivener et Cribier, 2002)
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La fonction exacte des glandes apocrines chez I’étre humain n’est pas parfaitement établie,
mais chez d’autres espéces, les glandes apocrines libérent des substances odoriférantes
impliquées dans la communication sexuelle. Par ailleurs, les androstenes sont émises par ces
glandes. Les avis des auteurs divergent quant a I’implication des glandes sudoripares apocrines
dans la thermorégulation. Si Scrivener et Cribier (2002) I’estiment nulle, Folk et Semken
(1991) lui associent un role de thermoreégulation non négligeable, du fait du fort pouvoir

caloporteur des composes lipidiques.

Les glandes sudoripares eccrines (ou épitriches)

L’étre humain possede entre 1,6 et 4 millions de glandes eccrines a la surface de la peau
(Scrivener et Cribier, 2002), soit environ 150 & 300 par cm?, mais leur densité de répartition est
hétérogéne comme indiqué sur la Figure 5. Elles sont déja toutes présentes a la naissance, mais
ne sont pas toutes actives. L’exposition prolongée d’un sujet a la chaleur, de I’ordre de
quelques mois, augmentera la proportion de glandes activées, mais ce mecanisme est
réversible. Les glandes sudoripares eccrines sont extrémement denses sur les surfaces
palmaires, permettant I’humidification de ces zones et favorisant la préhension. Le taux de
sudation global de ces glandes peut atteindre 3 & 4 L/h, et jusqu’a 12 L/jour en cas d’effort

intense dans le désert (Scrivener et Cribier, 2002).

I ' Légende :

|:| Non déterminé

Modérée (entre 180 et 300
:I glandes/em?)

Forte (entre 300 et 600
- glandes/em?)

Intense (entre 600 et 2000
- glandesfcm?)

7\ Yoo

Figure 5 : Répartition des glandes sudoripares eccrines sur le corps humain (d’aprés Scrivener et Cribier,
2002 ; Arens et Zhang, 2006)

Le schéma présenté dans la Figure 6 illustre la coupe d’une glande sudoripare eccrine.
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o—————— Glycoproteines
e s We—— [Eguetélectrolyes
&

~#——— Cellule sombre

{7 - ) Cellule claire
f v 8 Canalicule intercellulaire
! i¥
N o
- - r, Cellule myoepithéliale
e Lame basale

Figure 6 : Schéma de coupe d'une glande eccrine, d’aprés (Campbell, 1995 ; Scrivener et Cribier, 2002)

Les cellules sombres sont apicales et sécretent des glycoprotéines par exocytose (sécretion
mérocrine). Elles ne contiennent ni glycogéne, ni lipides (Scrivener et Cribier, 2002). La sueur
primitive provenant des cellules claires s’ajoute au composant mucineux provenant des cellules
sombres. Les glandes eccrines présentent des concentrations en Na* et CI™ plus faibles que le
plasma sanguin. Par ailleurs, la concentration en sel dans la sueur diminue avec I’acclimatation
a la chaleur.

La portion excrétoire de la glande sudoripare eccrine est bordée d’une double couche de
cellules cubiques qui réabsorbent partiellement le NaCl et I’eau sous [I’influence de
I’aldostérone. La reabsorption du NaCl qui rend la sueur hypotonique est défaillante chez les
patients atteints de mucoviscidose. Cette fonction est malheureusement essentielle dans le
maintien de I’homéostasie interne durant les périodes de sudation intenses. Enfin, la présence
d’immunoglobuline A dans la sueur eccrine assure a ces glandes une certaine activité
antibactérienne.

Lorsqu’elle est stimulée de maniere artificielle, la sécrétion d’une glande eccrine peut varier de
2 a 20 nL/min/glande (Scrivener et Cribier, 2002). La composition de la sueur eccrine est
décrite dans le Tableau 2.
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Tableau 2 : Composition de la sueur eccrine (d'aprés Agache et al, 2000)

Constituant de la sueur eccrine

Teneur

cr 175-2450 mg/L (au-dela de 2100
mg/L : risque de mucoviscidose)

Na" 115-1610 mg/L

K 195-2730 mg/L

CO(NH,), 2 a5 fois le taux plasmatique

NH,4 300-4200 mg/L

CH3CHOHCOOH 450-6300 mg/L

Protéines et acides aminés

200-770 mg/L

Plus spécifiqguement, les acides amines détectés dans la sueur eccrine sont répertories dans le

Tableau 3.

Tableau 3 : Teneur en acides aminés de la sueur eccrine sur une étude de 151 sujets (d’aprés Coltman et

al, 1966)
Acide aminé % des échantillons Concentration moyenne en mg/L
Citrulline 100 69,9 +/- 9,1
Sérine 99,3 63,1 +/- 8,9
Acide glutamique 100 54,3 +/- 6,9
Acide aspartique 100 45,8 +/- 7,6
Arginine 37,1 40,5 +/- 22,7
Thréonine 86,8 32,6 +/- 8,7
Alanine 100 32,1+-72
Leucine 98 31,4 +/- 8,3
Glycine 100 295+/-7,4
Histidine 81,5 22,1+/-11,4
Ornithine 90,1 20,3 +/- 10,1
Lysine 60,9 19,8 +/- 9,8
Valine 99,3 14,7 +/- 2,5
Phénylalanine 83,4 NQ
Tyrosine 66,2 NQ
Proline 47,7 NQ
Tryptophane 30,5 NQ
Taurine 24,5 NQ
Hydroxyproline 0,1 NQ
Méthionine 0,1 NQ
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D’ores et déja, il est légitime de s’interroger sur I’apport nutritif que peut constituer une telle
sécréetion aupres de la flore bactérienne. En effet, si la forte sudation des efforts sportifs est
associée a I’émission de composés malodorants, il parait peu probable que cette sueur eccrine
puisse fournir un substrat suffisant aux bactéries, au regard de sa composition, pour produire

des composés volatils malodorants.

Les glandes apoeccrines

En 1987, dans le cadre de dissections de tissus provenant d’ablations de glandes sudoripares
chez des patients atteints d’hyperhydrose (sudation excessive), Sato et al (1987) ont découvert
des structures non décrites jusqu’alors. Leur forme était assimilable a des glandes eccrines,
mais de taille beaucoup plus importante. Lorsqu’elles sont stimulées, ces glandes sécrétent une
substance séreuse, extrémement abondante. Il n’a jamais été établi s’il s’agissait de glandes
présentes chez tous les sujets ou seulement chez les patients atteints d’hyperhydrose, et leur

existence reste soumise a débat (Sato et al, 1987 ; Bechara, 2008).

Les glandes sudoripares au cours de I’évolution

Des similitudes sont observées entre les glandes sudoripares apocrines et les glandes
cérumineuses du conduit auditif interne et les glandes de Moll au bord des paupieres (Folk et
Semken 1991).

Les glandes apocrines sont souvent considérées comme des vestiges d’un systéeme de
thermorégulation présent chez les mammiferes ne possédant pas d’autre systeme de dissipation
thermique cutané (chiens, vaches, chevaux, chameaux...). Certaines de ces especes sont
originaires de biotopes ou les variations journalieres de température sont trés importantes (de
10 °C la nuit a 60 °C au zénith dans le désert). Au regard des capacités calorifiques de I’eau et
des lipides, une régulation thermique exclusivement apocrine peut aussi &tre considéréee comme
un mécanisme adaptatif d’économie d’eau.

Les taxonomistes ont émis I’hypothese que les glandes eccrines étaient dérivées des glandes
apocrines mais Folk et Semken (1991) s’élevent contre cette théorie puisque les glandes
eccrines sont présentes chez les vertébres inférieurs tandis que les glandes apocrines sont
uniquement présentes chez les mammiferes. lls supposent plutdét que les glandes eccrines

auraient évolué de concert avec I’ibérisme, c’est-a-dire le début des longues chasses dans la
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savane (estimées a 2 jours pour une girafe...), d’ou la nécessité d’un systéeme de régulation

thermique intensif.

L’étude de I’histologie cutanée a montré que le derme était une interface fonctionnelle avec le
milieu extérieur. Les mécanismes de dilatation des vaisseaux sanguins assurent la régulation de
la température de I’organisme ; les glandes sebacées excretent du squaléne et des
triacylglycérols qui lubrifient I’épiderme ; les glandes sudoripares eccrines et apocrines
assurent la thermorégulation d’appoint et probablement une partie de la communication
sexuelle.

Méme si la sueur eccrine est émise de maniére abondante lors de la pratique sportive, son
apport nutritif ne permet pas I’activité métaboliqgue microbienne, et le sébum, voire les
hormones contenues dans les sécrétions apocrines semblent plus a méme de fournir un substrat
métabolisable, si faible soit-il. Il semble donc plus logique que ce soit I’apport intensif d’eau a
la surface de la peau, au moment de la pratique sportive, qui explique I’activation du
métabolisme bactérien, menant a une dégradation des autres produits disponibles sur la peau.
Ces phénomenes font de la peau un habitat microbien caractérisé par un apport de nutriments
de nature hétérogene (faible, de nature peptidique pour les glandes eccrines, plus riche et
principalement lipidique pour les glandes sebacees et apocrines). L apport d’eau est irrégulier
et assuré par les glandes eccrines.

Toutefois, la derniere couche séparant le milieu interne de I’extérieur, a savoir I’épiderme,
constitue non seulement un support, mais il est également une source de nutriments pour la

flore microbienne présente.

1.3. L’épiderme
Synthétiquement, I’épiderme est assimilable a une superposition de couches cellulaires
soumises a un gradient de différentiation. La jonction entre le derme et I’épiderme est
particulierement vascularisée car elle permet I’alimentation de I’épiderme en nutriments par
diffusion. Des cellules souches enchéassées sur la membrane basale située au niveau de la
jonction entre le derme et I’épiderme approvisionnent celui-ci en cellules qui meurent peu a

peu, constituant une premiére barriére vis-a-vis du milieu I’extérieur. Cette mort cellulaire
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controlée est concomitante a I’apparition d’une protéine hautement rigide, conférant une
rigidité modulable a la peau, la kératine.

De la jonction épidermique vers I’extérieur, I’épiderme est divisé en 4 couches : la couche
germinative, la couche épineuse, la couche granuleuse, et la couche cornée. La kératinisation
assure le renouvellement cellulaire de I’épiderme toutes les 4 semaines environ (Blanpain et al,
2007). Le renouvellement des kératinocytes est assuré par mitose des cellules de la couche
germinative. Certaines cellules restent sur la membrane basale pour alimenter la population de
cellules souches, tandis que les autres migrent vers la couche a épines pour initier le processus
de différentiation aboutissant a la formation de la couche cornée.

Progressivement, dans la couche a épines puis dans la couche granuleuse, les cellules
s’aplatissent, les noyaux et les organites cellulaires disparaissent. Les filaments de kératine sont
organisés en faisceaux durs dans le cytoplasme par les enzymes intracellulaires.

De petits organites ovales entourés d’une membrane, d’aspect lamellaires, appelés corps
lamellaires ou corps d’Oaland sont présents de maniére de plus en plus importante. Ils
contiennent une sorte de ciment intercellulaire qui est exocyté dans les espaces intercellulaires
de la couche cornée. Le produit d’exocytose entre dans la constitution du film lipidique de la

couche supérieure de I’épiderme dont la constitution va étre décrite ci-apres.

1.3.1. Les lipides de I’épiderme

Dans les années 70, I’apparition des spectromeétres de masse a permis aux dermatologues de
caractériser la peau d’un point de vue biochimique. L’échantillonnage était toutefois délicat,
car la flore microbienne ou les lipides d’origine sébacée pouvaient facilement contaminer les
échantillons. Ces prélevements ont donc été realisés sur des surfaces palmaires, ces zones étant
dépourvues de glandes sébacées et de glandes apocrines (Nicolaides, 1974). Le Tableau 4
présente les lipides détectés dans ces échantillons.
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Tableau 4 : Composition des lipides présents sur I’épiderme (d’aprés Nicolaides, 1974)

Composé Teneur en % dans I'épiderme
Squaléne <0,5

Esters de stérol 10

Stérols non estérifiés 20

Esters de cires 0

Triacylglycérols 10

Di et monoacylglycérols 10

Acides gras non estérifiés 10

Glyco et phospholipides 30

Non identifiés 10

Ce tableau dresse une liste relativement exhaustive des lipides présents au niveau de
I’épiderme. 1l apparait ainsi que le squaléne, qui était présent en quantité relativement
importante dans le sébum (12 %), n’est présent sur I’épiderme qu’a I’état de traces.

Sous forme libre ou estérifiés, les acides gras constituent 70 % des lipides de I’épiderme. Ils
présentent une grande diversité.

Les acides gras de I’épiderme sont principalement des C16 et C18 sous forme d’acides gras
saturés, de mono-enes, diénes, de traces de poly-énes et d’acides gras a-hydroxylés, comme

I’illustre le Tableau 5.
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Tableau 5 : Nature des acides gras présents sur la couche cornée de I’épiderme (d’aprés Nicolaides, 1974)

* Acides gras biologiqguement disponibles

Nom Quantité (%)
Acide palmitique* 25,33
Acide cis-hexadéc-6-enoique 21,70
Acide cis-octadéc-8-enoique 8,75
Acide myristique* 6,88
Acide cis-15-methylpentadec-6-enoique 3,96
Acide pentadecanoique 3,95
Acide stéarique* 2,89
Acide cis-octadec-6-enoique (petroselenique) 1,87
Acide oléique* 1,87
Acide cis heptadec-6-enoique 1,31
Acide 12-methyltetradecanoique 1,13
Acide octadeca-5,8-dienoique (sebaléique) 1,12
Acide cis-tetradec-6-enoique 1,06
Acide heptadecanoique 1,06
Acide cis-heptadec-8-enoique 0,82
Acide cis-14-methylhexadec-6-enoique 0,81
Acide cis-16methylheptadec-8-enaoique 0,78
Acide 4-methyltetradecanoique 0,70
Acide linoléique* 0,53
Acide cis-eicos-10-enoique 0,52
Acide cis-eicos-7,10-dienoique 0,51
Autres 12,45

Cette liste met en évidence la complexité des acides gras disponibles sur la peau. Si les acides
gras & 18 carbones sont les plus courants dans le reste de I’organisme, le tableau ci-dessus
montre que les C16 sont majoritaires dans I’épiderme. Toutefois, la concentration de ces 2
acides gras demeure plus faible dans la couche cornée que dans les couches vivantes. De plus,
80 % des acides gras de la couche vivante de I’épiderme sont biologiquement disponibles,
tandis qu’ils ne représentent plus que 60 % des acides gras présents sur la couche cornée. Cela

laisse penser que les derniéres mitochondries actives dans le processus de keratinisation
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oxydent preférentiellement les acides gras facilement dégradables des membranes
intracellulaires pour produire I’ATP nécessaire a la finalisation du processus de kératinisation.
L’accumulation des acides gras inusuels viendrait donc de la consommation préférentielle de
des substrats biologiquement intéressants, I’utilisation des autres acides gras n’entrant en jeu
gu’a partir du moment ou le palmitate et le stéarate deviennent moins disponibles (Nicolaides,
1974).

A la fin de la différentiation, ces acides gras sont extrudés dans I’espace extracellulaire ou ils
subissent des mécanismes enzymatiques produisant des esters de céramides et de cholestérol
(Wertz, 2000).

1.3.2.  Fonction de la couche cornée de I’épiderme

La plupart des lipides catabolisés par les kératinocytes sont accumulés dans les granules
lamellaires. A la fin de la différentiation, le granule décharge son contenu par exocytose dans
I’espace intercellulaire, ainsi que des enzymes hydrolytiques et protéolytiques. Le produit de
I’exocytose est compose principalement de phospholipides, de glycolipides, de cholestérol et
d’acylglucosylcéramides. (Wertz, 2000). Les esters de cholestérol insaturés proviennent
principalement du transfert de I’acide oléique des phosphoglycérides vers le cholestérol dans
les phases finales de la kératinisation.

La kératinisation est un processus qui confere la rigidité a I’épiderme, mais ses résidus
apportent également une couche lipidique a la surface de la couche cornée qui lui permet de
lutter contre la perte d’eau transépidermique. Cette fonction est facilitée par la présence d’un
dérivé de fillagrine converti en facteur naturel d’hydratation lorsque I’activité de I’eau au
niveau de la couche cornée passe au dessous de 0.95 (Rawlings et al, 1994).

Au niveau superficiel, les cornéocytes se détachent de I’épiderme, sous I’action d’une enzyme
excrétée par les kératinosomes, la stéroide-sulfatase qui provoque la desquamation, et rend les
deébris cellulaires disponibles a la flore commensale.

Par I’apport régulier en acides gras, le pH a la surface de la couche cornée d’une peau en bonne
santé est acide, compris entre 4,0 et 6,5. (Dikstein et Zlotogorski, 1985). Au niveau de
I’aisselle, le pH de la couche cornée pour un homme est de 5,84 (+/- 0,1) (Dikstein et al, 1989)
et de 5,99 (+/- 0,11) (Yosupovitch et al, 1993) pour la femme. Cette légére différence explique
peut-étre les différences qualitatives observées entre les flores commensales des deux genres.
La température mesurée sur la peau est de 30°C sur une peau nue exposée et de 36°C sous

I’aisselle (Cornolo, communication personnelle).
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La couche cornée de I’épiderme présente donc une diversité remarquable dans la nature des
lipides présents. Pour la flore bactérienne résidant a la surface de la peau, cela signifie que
seules les especes bactériennes disposant de I’éventail enzymatique leur permettant de tirer
profit de ces déchets métaboliques pourront survivre. Ceci met en évidence la potentielle
biodiversité de la microflore chez les mammiferes. Suivant I’activité des enzymes impliquées
dans la kératinisation, les acides gras initialement disponibles seront plus ou moins dégradés et
imposeront une pression de sélection plus ou moins forte a la flore commensale. Le processus
de kératinisation et les produits de sécrétion des glandes exocrines jouent donc un rble majeur

dans la sélection des especes bactériennes qui seront présentes sur I’épiderme.

1.4. Caractéristiques de la peau en tant qu’habitat microbien

Aprés cette description des différents apports possibles fournis par la peau a la flore
commensale, plusieurs commentaires peuvent étre émis quant a I’hospitalité du biotope.

La disponibilité de I’eau est variable. A la suite d’un effort physique, de I’eau libre est
disponible a la surface de la peau pour les bactéries, mais au repos, celle-ci est retenue par le
facteur naturel d’hydratation, soumettant la flore commensale & un stress hydrique constant,
sauf dans le cas spécifique étudié ici, la pratique sportive.

Par ailleurs, il n’y a pas de glucose a la surface de la peau. Les bactéries doivent donc
s’approvisionner en carbone et en énergie d’une autre maniere. La kératine est présente de
maniére abondante sur la peau, et peut fournir des acides aminés, mais ceci implique une
activité protéolytique afin de les rendre disponibles. L’autre source d’apport possible est
constituee par les fractions acyles des triglycérides, dont la diversité a été exposée. Toutefois,
ceux-ci sont loin de constituer des sources de carbone et d’énergie facilement disponibles :
I’oxydation du palmitate et du stéarate pour la synthése de kératine n’offrent que des substrats
résiduels difficilement métabolisables, nécessitant des voies de dégradation enzymatiques
specifiques. Les acides gras a tres longues chaines, méthylbranchés, excrétés par les glandes
sébacées sont également des substrats difficilement métabolisables, permettant la survie de
micro-organismes tout en limitant leur prolifération. Ceci peut étre considéré comme le
principal effet de sélection du biotope. La peau est en contact avec I’extérieur, et donc avec de
nombreux parasites potentiels. Ils peuvent sejourner a la surface de la peau, mais la
multiplication bactérienne implique une adaptation particuliére a I’habitat, au stress hydrique et

la pauvreté des nutriments en particulier.
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Pour decrire la peau en tant que milieu accueillant la flore commensale, les différentes données

présentées dans la premiere partie peuvent étre synthétisées dans le Tableau 6.

Tableau 6 : Caractéristiques de la peau en tant qu’écosystéme

Glandes Glandes Glandes .
Apport . . . . Epiderme
eccrines apocrines sébacées
Stimulation Sym_pathl.que Syn?pathllque Androgéene Homéostasie
cholinergique adrénergique
Eau Lipides _
o X - . Kératine
Sels minéraux (triglycérides) Squaléene Esters de glveérol
Composants Urée Glycogéne Triglycérides de céramigeys ot '
majoritaires Acides aminés a Mucine Acides gras !
X : . de cholestérol
faible concentration | Hormones inusuels
sexuelles
Oxygénation Anaérobie Anaérobie Anaérobie Aérobie
H Surface de la couche cornée : entre 4,0 et 6,5
P Aisselle : 5,84 pour les hommes et 5,99 pour les femmes
Température 30°C sur peau nue exposée
P 36°C sous l'aisselle

2. La colonisation bactérienne

Le paragraphe précédent a montré que la peau est un biotope peu hospitalier pour les bactéries.
Pourtant, de nombreuses especes cohabitent sur la peau, parfois dans I’intérét commun, parfois
en pillant les ressources de I’hote.

La flore commensale est I’ensemble des bactéries résidant en équilibre avec son héte. Elle est
ainsi nommeée car I’équilibre établi entre les individus en question est bénéfique a tous. Par leur
unique présence, des bactéries inoffensives ou peu dangereuses protegent I’hdte d’agressions
microbiennes plus graves, et en contrepartie, ces bactéries puisent des substrats chez I’héte.
Ainsi, le corps de chaque étre humain peut étre considéré comme un écosystéme, voire comme
un ensemble d’écosystemes. La peau, le tube digestif, les muqueuses, sont des habitats aux
caractéristiques distinctes, et la migration d’une espéce inoffensive de I’un de ces habitats vers
un autre peut s’avérer critique, comme I’illustrent certaines épidémies de gastro-enterites.

La flore passagére (notamment les levures et les moisissures) ne sera pas abordée ici, méme si

la présence de la levure Malassezia a parfois été rapportée dans les follicules pileux (Marples et
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Williamson, 1969). En effet, elles sont responsables d’irritations comme les dermatites
atopiques et les mycoses (Révuz, 2003), mais ne sont pas directement impliquées dans la
production de molécules odorantes.

La colonisation bactérienne de la peau va a présent étre abordée d’un point de vue général, puis
la colonisation au niveau de I’épiderme de I’aisselle, la colonisation des follicules pileux et les

mécanismes d’adhésion et la formation des odeurs seront presentés plus en détail.

2.1. Colonisation de la peau

Sur peau séche, comme sur le front ou dans le dos, la colonisation de la peau par la population
bactérienne est estimée a 10° & 10* UFC/cm? (Kazmierczak et Szewczyk, 2004). La plupart des
bactéries présentes a la surface de la peau vivent en colonies sur les squames, principalement
dans les sillons de la surface cutanée, et dans les follicules pileux (Korting et al, 1988 ; Leyden
et al, 1996 ; Bandis et al, 1994 ; Rennie et al, 1991 ; Haustein, 1989 ; Leyden et al, 1987 ;
Schroder, 2003). Trés peu de bactéries sont présentes sur les poils axillaires (Leyden et al,
1981).

Dans une étude sur la peau de 10 sujets, Grice et al (2009) ont détecté 19 phyla, mais seulement
4 prédominent : les Actinobactéries (52 %), les Firmicutes (24 %) ; les Proteobactéries (17 %)
et les Bacteroidetes (6 %).

Trois genres bactériens représentent 63 % des I’ensemble des especes : les corynebactéries
(23 %), les propionibactéries (23 %) et les staphylocoques (17 %). Les variations inter-
personnes sont supérieures aux variations suivant les différents sites d’une méme personne
(Grice et al, 2009).

Au niveau de I’avant bras, une étude sur 6 personnes (Gao et al, 2007) a montré que 182
SLOTUs provenant de 8 genres et 3 phyla (Actinobacteria, Firmicutes, et Proteobacteria)
décrivaient 95 % des séquences clonées. Seulement 4 des 119 genres étaient présents chez tous
les sujets, mais ces 4 genres (Propionibacterium, Corynebacterium, Staphylococcus, et
Streptococcus) représentaient 54 % de I’ensemble des clones. Sur les avant-bras, & I’échelle du
phylum, les différences entre la droite et la gauche étaient faibles et variaient peu au cours du
temps. Néanmoins, les SLOTUs présents sur les 2 avant-bras d’une méme personne ne

représentaient que 50 a 70 % de tous les clones chez les sujets.
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Fierer et al (2008) ont réalisé une étude sur les mains de 51 sujets, et plus de 150 phylotypes
par sujet en moyenne ont été dénombreés. Seulement 5 phylotypes étaient présents sur les 102
échantillons mais les genres les plus abondants, considéres comme la flore résidente
représentent 65 % de la flore totale (Propionibacterium, 31,6 % ; Streptococcus, 17,2 % ;
Staphylococcus, 8,3 % ; Corynebacterium, 4,3 % ; et Lactobacillus, 3,1 %). Aprés un lavage
récent, les genres Staphylococcus, Streptococcacae, et Lactobacillacae sont majoritaires, mais
au fil du temps, l'abondance des Propionibacteria, Neisseriales, Burkholderiales,

Pasteurellacae augmente.

2.2.  Colonisation du stratum corneum au niveau de I’aisselle
Au niveau de I"aisselle, la taille de la population est de I’ordre de 5.10° & 10" UFC/cm? de peau
(Leyden et al, 1981 ; Korting et al, 1988). D’un point de vue qualitatif, plusieurs études ont
montré la prévalence de 2 types de flore au niveau axillaire.

Marples et Williamson (1969), dans une étude impliquant 20 sujets, ont observé deux types
distincts de flores axillaires : une flore lipophile a majorité de diphtéroides lipophiles dans
85 % des cas (bactéries corynéformes, comprenant les genres Brevibacter et Corynebacterium),
et une flore dominée par des coques a coagulase négative (microcoques et staphylocoques)
dans 15 % des cas.

Kloos et Musselwhite (1975) ont également mis en évidence la prévalence des bactéries
corynéformes a 70 % chez les 20 sujets testés, ces corynéformes appartenant principalement au
genre Corynebacterium. Enfin, Aly et Maibach (1977) ont montré que parmi les bactéries
corynéformes prédominantes sous I’aisselle, la majorité (78 %) n’était pas lipophile. Cette
derniére assertion est néanmoins soumise & débat (James et al, 2003 ; Leyden et al, 1981).
Leyden et al (1981) se sont plus précisement intéressés aux Micrococcaceae, et ont montré que
cette famille, méme si elle était rarement majoritaire, était présente sous I’aisselle de tous les
sujets. Parmi eux, I’espece la plus présente etait S.epidermidis (51 %), puis S.saprophyticus
(29 %) ; S.aureus était présent dans 10 % des cas. Chez tous leurs sujets, les corynéformes
présents appartenaient principalement au genre Corynebacterium.

Grice et al (2009) ont egalement montré que dans les zones humides comme I’aisselle, les

corynébactéries prédominent, en cohabitant avec les staphylocoques.
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2.2.1. Variations observées entre les sexes

Dans une étude réalisée sur 163 hommes et 122 femmes, Jackman et Noble (1983) ont aussi
remarqué que la flore commensale axillaire était prédominée par des coques a coagulase
négative ou des corynébactéries. Dans cette étude, 64 % des hommes avaient la peau
principalement colonisée par des corynébactéries, et 27 % par des coques. Chez les femmes, le
ratio était inversé. La encore, parmi les corynéformes identifiées, le genre le plus représenté
était Corynebacterium a 83 %, Brevibacterium a 5 % et 12 % d’autres corynéformes non
identifiés plus précisément.

Leyden et al (1981) ont également mis en évidence des différences significatives entre les
flores présentes chez les hommes et les femmes. Des corynébactéries lipophiles ont été
observées chez 82 % des hommes et 66 % des femmes. Par contre, lorsqu’ils sont préesents, la

taille moyenne de la population de corynébactéries est la méme quel que soit le sexe du sujet.

2.2.2. Variations observées au cours du temps

Si la quantité et la qualité de la flore sont variables d’un individu a I’autre, peu de différences
sont observées entre la flore d’un individu at =0, t = 6 semaines et t = 12 semaines sur un
échantillon de 5 hommes de 24 a 26 ans au niveau du dos et du front (Kazmierczak et
Szewczyk, 2004). Si ces parties du corps soumises a des contaminations de passage du fait de
leur exposition presentent de faibles variations de flore, il parait probable qu’il en soit de méme

pour les aisselles.

2.3. Colonisation des follicules pileux

Protégés des contraintes mécaniques auxquelles le stratum corneum est soumis, richement
alimentés en sébum et sécrétions apocrines, les follicules pileux sont des lieux propices a la
colonisation. 1ls sont enchassés a quelques millimetres de la surface, et déja, I’apport en
oxygene par le milieu extérieur y est limité. Ainsi le conduit du follicule pileux est colonise par
des espéces microaérophiles et méme anaérobies. Le genre majoritaire est Propionibacterium,
plus particuliérement P.acnes (autrefois connu sous le nom de Corynebacterium acnes) mais la
présence de microcoques a coagulase négative y est également observée (Marples et
Williamson, 1969).
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2.4.  Meécanismes d’adhésion

Qu’il s’agisse de mécanismes non spécifiques ou spécifiques, des liaisons de faible énergie
conférent aux bactéries de la flore commensale une adhésion a son support, la peau. Par
consequent, le transfert sur le vétement implique la rupture de ces liaisons, et pour qu’une
bactérie soit extraite de la peau par frottement et demeure sur le vétement, il faudra que les
forces engendrées par la friction du vétement sur la peau soient supérieures a celles qui

maintiennent la bactérie sur la peau.

Si les bactéries présentes a I’intérieur des follicules pileux sont confinées dans un
environnement les protégeant de I’érosion, celles qui résident dans les sillons du stratum
corneum doivent étre capables d’adhérer a la surface pour rester sur la peau. Les mécanismes
d’adhésion peuvent étre non spécifiques ou spécifiques. Les mécanismes d’adhésion non
spécifiques sont régis par des liaisons hydrogeénes, des liaisons électrostatiques de surface et

des interactions hydrophobes.

Les bactéries adhérent de maniére non spécifique grace a des récepteurs stéréospécifiques,
comme les lectines, sur un épitope du substrat, comme les glucides (Mirelman et Ofek, 1986 ;
Ofek et Beachey, 1978 ; Karlsson et al, 1986 ; Karlsson et al, 1987). Les récepteurs
spécifiques, les adhésines, sont principalement des protéines présentes sur les fibrilles, fibrines
et flagelles des bactéries (Schroder, 2002). Allison et al (1993) ont montré que I’adhésion était
amorcée par des liaisons électrostatiques et des forces de Van der Waals, de maniere non

specifique, et que I’adhésion spécifique irréversible avait lieu dans un deuxiéme temps.

Chez Staphylococcus, la digestion enzymatique des molécules de surface de S.epidermidis et
S.aureus a montré une inhibition de I’adhésion aux cornéocytes (Delekat, 1999 ; Bunger,
1996). Sur la cellule hote, I’adhésion de S.epidermidis et S.aureus a lieu sur le cholestérol-3-
sulfate.

Les corynébactéries ont également une forte affinité pour les glycolipides mais ceux-ci sont
présents en faible quantité sur la peau. Comme les staphylocoques, ils présentent aussi une
affinité pour le cholestérol-3-sulfate ainsi que sur les esters de cholestérol, qui augmente avec

la longueur du radical acyle (Schroder, 2002).
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D’un point de vue général, les études de la flore cutanée ont donc montré que celle-ci est
présente & hauteur de 5.10° & 10’ UFC/cm?2 sous l’aisselle. Les genres majoritaires sont
Corynebacterium et Staphylococcus dans les sillons de I’épiderme, et Propionibacterium dans
les follicules pileux, représentant les 2/3 des especes détectées, le reste étant constitué par des
especes de passage. Ces bactéries résident sur la peau en puisant les substrats difficilement
métabolisables fournis par les cornéocytes et les glandes exocrines. Les produits de dégradation
de ces substrats genérent des molécules malodorantes dont les voies de synthése et la nature

sont présentées ci-apres.

2.5. Formation des composés odorants par la flore commensale
La peau, et plus particulierement I’aisselle, est le lieu de résidence de 3 genres bactériens
principalement : les corynébactéries, les staphylocoques et les propionibactéries. Elles assurent
la protection de I’hdte contre des pathogénes opportunistes, mais elles sont également
impliquées dans la formation des odeurs de transpiration.
Une étude effectuée sur 36 volontaires a mis en relation le dénombrement de la flore présente
sous l’aisselle et une analyse sensorielle par un panel des sujets experts. Cette étude fait
apparaitre une corrélation nette entre le dénombrement de la flore microbienne aérobie totale et
I’intensité de I’odeur des aisselles (Taylor et al, 2003).
Rennie et al (1990) ont pu associer de facon significative le nombre de bactéries corynéformes
aerobies a l'intensité de I'odeur axillaire. En revanche, aucune relation n'a pu étre établie entre
la densité des staphylocoques, microcoques ou propionibactéries et l'intensité de I'odeur
axillaire.
Dans une étude in vivo sur une population européenne, tous les corynéformes impliqués dans la
formation d’odeurs appartenaient a I’espéce C.xerosis (Rennie et al, 1990 et 1991).
Le genre Corynebacterium apparait donc comme un acteur prépondérant dans la production des
composés volatils malodorants sous I’aisselle.
Devant la complexité et la lourdeur des expérimentations avec sujets, plusieurs équipes ont
cherché a reproduire in vitro les phénomenes ayant lieu sur la peau a partir des composés
longuement décrits dans la premiere partie. Les essais réalisés ont porté sur I’utilisation des
dérivés du cholestérol tels que les hormones steroides, le squalene, les triglycérides et les

acides aminés.
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2.5.1. Deégradation bactérienne des stéroides d’origine apocrine

Historiquement, Prelog et al (1945) ont décrit I’odeur des cétones d’androst-16ene, et plus
particuliérement la 5Sa-androst-16-éne-3-one (androsténone) comme apparentée fortement a
I’urine et a la transpiration, ce qui a provoqué de nombreuses recherches sur la dégradation des
stéroides d’origine apocrine par la flore commensale. Toutefois, les difficultés a analyser ces
molécules ont fortement ralenti I’avancée des travaux.

En 1991, un modele de mesure de la formation de I'odeur axillaire in vitro a été développé, et
utilisé pour tester individuellement les bactéries isolées. Seules les bactéries corynéformes
aerobies étaient capables de produire une odeur axillaire in vitro, principalement
Corynebacterium xerosis. De nombreuses bactéries coryneformes aérobies ont montré une
capacité a transformer la testostérone, les principaux métabolites étant la 5-dihydrotestostérone,
I'androstenedione et le 5-androstanedione. Les microcoques ont également montré cette faculté
dans une proportion moindre, ce qui n’était pas le cas des staphylocoques et des
propionibactéries (Rennie et al, 1990). Les modifications des stéroides par voie bactérienne
sont des oxydations exclusivement, ayant lieu en majorité sur le carbone 3. (Decreau et al,
2003).

Ces degradations sont extrémement lentes, de I’ordre de plusieurs jours, et le taux de
conversion varie suivant la composition du milieu. Par ailleurs 50% de la population souffre
d’anosmie envers ces composés (Labows et al, 1991), ce qui a mené progressivement a la

recherche d’autres molécules responsables de I’odeur de transpiration.

2.5.2.  Production d’acides gras volatils

Rennie et al (1990 et 1991) ont prélevé des échantillons de sueur apocrine sur des sujets
présentant une faible odeur corporelle et les ont été incubés en présence de corynébactéries.
Une forte odeur s’est dégagée a I’issue de I’expérience. Ceci tend a prouver que ce n’est pas
tant la nature des eémissions par le corps mais bien la présence spécifique des corynébactéries
qui serait la cause de la formation des odeurs.

Cependant, in vitro, des isolats de Propionibacterium ont démontré leur faculté a produire de
I’acide acétique et de I’acide propionique a partir d’acide lactique et de glycérol (James et al,
2004). De méme, les staphylocoques ont la capacité de produire de I’acide isobutyrique et de

I’acide isovalérique a partir d’acides aminés aliphatiques branchés, la L-valine et la L-leucine
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(James et al, 2004). La relation entre I’intensité de I’odeur et la présence des genres

Staphylococcus et Propionibacterium devrait donc pouvoir étre mise en évidence.

En réalité, si les genres Staphylococcus et Propionibacterium sont capables de produire des
acides gras volatils, leurs vitesses spécifiques de production sont de I’ordre de 7 a 10 fois
inférieures a la vitesse spécifique de production de ces mémes composes a partir d’acides gras
a longues chaines branchées par le genre Corynebacterium (James et al, 2003 ; James et al,
2004). De méme, les vitesses de production de I’acide propionique et de I’acide acétique par
Propionibacterium avidum et P.acnes varient de 0 & 11,3 pg.10° UFC.h"! dans les mémes
conditions en présence de glycérol ou d’acide lactique comme substrat (James et al, 2004). Ces
vitesses de production de composés volatils malodorants sont au moins 10 fois inférieures a
celles de Corynebacterium en présence d’acides gras a longues chaines branchées.

Ceci explique donc la forte corrélation entre la présence de Corynebacterium sur la peau et
I’intensité de I’odeur axillaire, malgré le fait que les autres genres bactériens en soient
également capables, et qu’ils sont impliqués dans les premieres phases de dégradation des
substrats pouvant étre a I’origine des composés malodorants.

Ainsi, la biodégradation des substrats présents sur la peau par la flore commensale va
provoquer la formation de composés volatils, principalement des acides gras a courtes chaines
(acide butyrique, isobutyrique, valérique, isovalérique) ainsi que des thioalcools, présents en
plus grande quantité et avec des seuils de détection plus bas (Labows et al, 1999) que les

androst-16-énes.

2.5.3. Degradation bactérienne des acides gras insaturés et méthylbranchés

Les acides gras insaturés ou branchés proviennent principalement de la dégradation de la
fraction triacylglycérol du sébum par action des lipases bactériennes, mais probablement aussi
des sécrétions apocrines (James et al, 2004). Ces lipases bactériennes sont présentes chez
Propionibacterium, Staphylococcus et les corynébactéries du groupe A principalement
(Marples et Williamson, 1969 ; James et al, 2004). Les acides gras libérés peuvent alors étre
dégradés par les corynébactéries & une vitesse de 49 pug.10° UFC™.h™ (James et al, 2003).

La capacité a cataboliser des acides gras a longues chaines présentant des doubles liaisons ou
des branchements méthyles sur la chaine carbonée est le reflet de I’action d’une 2,4-diénoyl-

CoA réductase.
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Les travaux de séquencage de C.jeikeium, montrent que la bactérie posséde cette enzyme, mais
les travaux de James et al (2004) en milieu synthétique n’ont pu mettre en évidence que
I’oxydation des chaines insaturées, et non des chaines méthylbranchées. Sans cette activité,
I’acide isobutyrique, isovalérique et les autres acides gras méthylbranchés s’accumulent dans le

milieu et causent des mauvaises odeurs.

2.5.4. Dégradation des acides aminés

Les acides aminés présents a I’état de traces dans les sueurs eccrines et apocrines peuvent
également mener a la formation de molécules volatiles malodorantes. Ainsi, James et al (2003)
ont mis en evidence la biotransformation de valine en acide isobutyrique, et de leucine en acide
isovalérique chez plusieurs espéces de staphylocoques, dont S.epidermidis et S.aureus, avec
des vitesses de production de 4,4 et 7,0 ng.10° UFC™.h™ en milieu synthétique et en présence

de glycérol.

2.5.5. Formation de I’acide 3-méthyl-2-hexenoique

Durant les années 70, la détection d’acide (E)-3-méthyl-2-hexenoique dans la sueur a été
associée au diagnostic de la schizophrénie jusqu’a ce qu’il soit détecté chez des patients sains
(Yao et al, 2005).

Plusieurs travaux ont été publiés récemment et ciblent principalement les chaines carbonées
moyennes (C6-C10), en particulier I’acide (E)-3-méthyl-2-hexénoique (3M2H) comme
principaux composes responsables de I’odeur de transpiration. Cependant, la production de
cette molécule n’avait pu étre mise en évidence qu’in vivo et aucun précurseur n’avait pu étre
identifié jusqu’alors.

En réalite, le 3M2H n’est pas un réel produit du métabolisme bactérien, il est émis par
I’organisme hote, lié & une autre molécule « porteuse ».

Il n’y a pas de consensus sur la fagon dont est relarguée cette molécule sur la peau. Zeng et al
(1996) soutiennent que cet acide gras volatil branché insaturé est transporté vers la surface de
la peau par 2 protéines, ASOB1 et ASOB2, liees de maniére non covalente. Ce sont des
lipocalines, et plus particulierement des apolipoprotéines D, spécialisees dans le transport de
petites molécules hydrophobes dans I’organisme (Yao et al, 2005). Elles sont également
impliquées dans le transport de I’acide arachidonique.
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Plus récemment, Natsch et al (2003) ont démontré que les acides 3-méthyl-2-hexenoique et 3-
hydroxy-3-méthylhexenoique étaient au contraire liés de maniére covalente a des résidus de L-
glutamine dans la sueur apocrine, et qu’ils étaient relargués par une enzyme Zn**-dépendante
de Corynebacterium, la Na acylglutamine aminoacylase.

De méme, des thioalcools également incriminés dans I’odeur axillaire, le 3-méthyl-3-
mercaptobutan-1-ol, le 3-mercaptohexan-1-ol, et le 2-méthyl-3-mercaptobutan-1-ol. seraient
relargués de cette maniére. Natsch et al (2006) ont pu proposer des conjugués de la S-hydroxy-
alkyl-L-cystéine comme précurseurs de ces composés soufrés, qui sont clivés sur la peau par
des enzymes bactériennes, les C-S-pB- lyases. Cette équipe est parvenue a cloner le géne codant
pour cette enzyme. Une autre équipe avait également repére I’activité de cette enzyme dans des

isolats de staphylocoques (James et al, 2003).

Une alternative est proposée par Starkenmann et al, (Starckenmann et al, 2005) qui ont fourni
la preuve que les précurseurs directs des thioalcools sont des conjugués de S-hydroxy-alkyl-
cystéine-glycine, clivés en particulier par Staphylococcus haemolyticus.

La mise en évidence de ces enzymes bactériennes capables de cliver spécifiqguement la liaison
entre ces composés aminés et ces acides gras branchés illustre I’adaptation des especes de la

flore commensale humaine au cours de I’évolution.

2.5.6. Elimination biologique des odeurs

Les paragraphes précédents ont montré la production de molécules volatiles a courtes chaines
par la flore commensale. Il n’est pourtant pas certain que ces composes soient inutilisables par
les bactéries commensales. Il a été montré que Micrococcus luteus par exemple est capable
d’utiliser bon nombre de résidus du métabolisme de C.jeikeium (James et al, 2004), mais leur
vitesse de dégradation par Micrococcus est inférieure a leur vitesse de production par
Corynebacterium, d’autant que Micrococcus est présent en plus faible quantité sur I’épiderme

que Corynebacterium.

2.6. Scheéma récapitulatif
Il n’existe pas une, mais un ensemble de molécules produites par les bactéries et qui génerent
des mauvaises odeurs. La dégradation des stéroides produit des composés faiblement odorants,

mais c’est surtout la dégradation des triglycérides du sébum et des sécrétions apocrines par les
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staphylocoques et les propionibactéries, puis leur B-oxydation par les corynébactéries qui
produit des acides gras volatils a courtes et moyennes chaines. Le genre Corynebacterium n’est
donc pas seul responsable de la formation des odeurs, mais plutét I’ensemble de la flore
commensale en interaction. L’aisselle est donc un écosystéme complexe comme le résume le

schéma présente dans la Figure 7.

Lipides de la peau

Propionibactéries
Corynébactéries (A)
Staphylocoques

Microcoques

Brévibactéries Acides gras

inusuels a longues
chaines

hyl
Staphylocogues Aynébactéries A)

Acides aminés
branchés

Propionibactéries ] .
Staphylocoques [ Corynébactéries (A)

Glycérol

Acide lactique N-a-acylglutamines

Figure 7 : Role des différents micro-organismes dans I’écosystéme bactérien (d’apres James et al, 2004)

Ce schéma fait apparaitre clairement le réle de chaque genre dans la production des molécules
volatiles. Ainsi, I’ensemble de I’écosysteme agit, mais le groupe des corynébactéries de type A,
les corynébactéries lipophiles, est le dernier maillon dans la production de molécules volatiles
malodorantes sous les aisselles, et c’est la raison pour laquelle il est accusé de produire des

mauvaises odeurs.

En conclusion, il est intéressant de noter que les vitesses spécifiques de production des
molécules volatiles malodorantes soulévent la question de la production d’odeurs de
transpiration spécifiques a la pratique sportive. En théorie, méme avec un apport soudain d’eau
du fait de la sudation, les vitesses spécifiques de production de molécules volatiles observées
permettraient difficilement aux bactéries du stratum corneum de produire des quantités
suffisantes de molécules odorantes, surtout en considérant la faible quantité de substrat

disponible.
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L hypothése suivante peut donc étre émise : I’importante quantité de molécules odorantes
émises durant la pratique sportive serait déja produite, et I’expulsion sur le stratum corneum du
contenu des glandes sudoripares consécutive a I’activation des glandes sudoripares apporterait
a la surface de la peau des molécules déja produites, qui serait alors plus susceptibles de se

volatiliser.

3. Perception des odeurs

La physiologie cutanée, la colonisation bactérienne et la production de molécules odorantes ont
été décrites. Toutefois, la perception des odeurs est le fruit de I’évaporation partielle de ces
molécules jusqu’a la muqueuse nasale ou un signal est percu par le cerveau. Les mécanismes

régissant ces phénomenes sont présentés ci-apres.

3.1. Caractéristiques d’une molécule odorante

Une molécule odorante doit pouvoir provoquer un stimulus électrique vers le cerveau. Pour
cela, 2 conditions sont nécessaires. Elle doit pouvoir se volatiliser, car la quantité présente dans
I’air doit étre au moins égale au seuil de détection, et elle doit étre amphiphile pour passer les
barriéres du mucus et de I’épithélium nasal. Toutefois, certaines molécules volatiles ne sont pas

odorantes (ex : I’eau).

La volatilisation d’une molécule odorante a partir d’une phase liquide vers une phase gazeuse
dépend de phénomeénes décrits par la thermodynamique. Quantitativement, la volatilité est
définie comme la capacité d’un composé a exercer une pression de vapeur supérieure ou égale
a 10 Pascals a 20°C mais cette donnée n’est pas forcément accessible. Plus simplement, il est

communément admis qu’une molécule de masse molaire inférieure a 300 g/mol est volatile.

3.2.  Physiologie de I’olfaction

3.2.1. La muqueuse olfactive

L’olfaction est la perception des substances odorantes. Elle est sollicitée par voie directe

(flairage) ou par voie rétro-nasale quand les arémes des aliments se dégagent dans la bouche.
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Cette fonction est assurée par la muqueuse olfactive (ou muqueuse jaune) qui recouvre environ
10 cm? de la surface dans la partie supérieure de la muqueuse nasale. Des cellules glandulaires,
présentes dans la muqueuse et dans la sous-muqueuse, sécretent continuellement un mucus qui

assure I’interface entre le milieu extérieur et la muqueuse olfactive.

La muqueuse olfactive contient des neurones bipolaires qui présentent des cils (entre 20 et 30)
a leur extremité afférente (voir Figure 8). Ces cils baignent dans la couche de mucus tapissant
la cavité nasale. Les molécules odorantes se fixent sur le cil par diffusion au travers du mucus
ou par I’intermédiaire d’une protéine de transport appelée OBP (odor binding protein). Le
corps cellulaire du neurone se situe dans le premier tiers de la muqueuse, et I’axone aboutit
dans I'épithélium olfactif, ou il se regroupe par faisceaux de 10 a 100 avec d’autres axones.

Chaque glomérule du bulbe olfactif recoit plusieurs milliers de connexions.

E m——
."'\;E** - £ Com #— Cil olfactif

Vésicule olfactive

Prolongement
dendritique

%ar Cellube de soutien

Corps cellulaire

4 d'une cellule
sensorielle olfactive

Axone

Figure 8 : Schéma de la muqueuse olfactive, (Catala et al, 2007)

3.2.2. L’organe voméronasal

Chez les animaux, il existe des récepteurs sensoriels pour les phéromones situés a I’entree de la

cavité nasale. L’ensemble de ces récepteurs sensoriels est appelé organe voméronasal (VMO).
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Chez I’homme, il serait situé a environ 1 cm de I’ouverture de la cavité nasale. Des sujets
soumis a une stimulation par des hormones stéroides ne percoivent pas forcément d’odeur,
mais la transmission d’un signal électrique vers le cerveau est néanmoins détectée (Berliner et
al, 1994 ; Monti-Bloss et Grosser, 1991). Ces hormones stéroides seraient potentiellement
impliquées dans les comportements sexuels chez I’hnomme, mais la fascination exercée par cet

organe présume occulte la faiblesse des preuves apportees a son existence.

3.2.3. Intégration du signal olfactif par le cerveau

Plusieurs modeles ont été proposés, comme la théorie vibrationnelle par analogie a I’audition et
la vision ou I’effet de polarisation de la membrane neuronale par les molécules odorantes. Le
modele clé-serrure s’est imposé suite a la mise en évidence de I’activation d’un second

messager par une protéine G a I’intérieur du neurone olfactif.

La nature protéique exacte des récepteurs portés par les cils de neurones olfactifs n’avait pas
été etablie avant les travaux d’Axel et Buck en 1991, qui leur a valu le prix Nobel de médecine
en 2004. lls ont mis en évidence I’existence de 339 genes et 297 pseudo-génes codant pour des
récepteurs différents dans le génome humain, classés en 172 sous-groupes. Le site de
reconnaissance du récepteur est constitué d’une séquence d’acides aminés comme le montre la
Figure 9. Chaque neurone olfactif n’exprime qu’un seul type de réecepteur, mais une molécule
odorante peut se lier sur plusieurs récepteurs, ce qui génere un nombre colossal de signaux

globaux que peut percevoir le bulbe olfactif.
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Figure 9 : Position des variations les plus importantes dans la famille des protéines olfactives. Les cylindres
représentent les 7 hélices a présumées qui traversent la membrane plasmique d’un cil olfactif. Les parties
blanches représentent les séquences peptidiques variables. Les domaines lll, IV et V ont montré la plus
grande variabilité. (Buck and Axel, 1991)

La théorie des modeles stériques, qui fut avancée par Moncrieff en 1949 puis développée plus
tard par Amoore en 1963 et enfin prouvée par Axel et Buck en 1991 prévaut donc aujourd’hui.
Toutefois, certaines questions restent en suspens, comme la similitude de perception entre des
molécules de conformations spatiales complétement différentes. La similitude de perception la
plus communément citée est le cas du musc et des composés macrocycliques ou nitriques
(Meierhenrich et al, 2005).

3.2.4. Le seuil de détection

Les animaux comme le chien peuvent percevoir des odeurs de tres faibles intensités, mais le
nez humain présente également une sensibilité forte, souvent supérieure aux dispositifs
analytiques existants, comme les détecteurs a ionisation de flamme ou les spectrometres de
masse.

Le seuil de détection d’une molécule est la concentration de cette molécule a laquelle 50% des
sujets parviennent a déceler sa présence, généralement exprimée en ppm. Ces seuils de

détection sont trés variables suivant les molécules comme I’illustre le Tableau 7.
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Tableau 7 : Seuils de détection de quelques molécules odorantes (d'aprées Falcy et Malard, 2005 ; Rahmalo,

1999)

Molécule Seuil de détection en ppm a 25°C
Acide propanoique 0,16
Benzothiazole 0,08
Acide acétique 0,48
Acide valérique 0,21
Triméthylamine 0,0002
Pyrazine 60
Acide dodécanoique 10
Acide octanoique 3
Toluéne 2,5
1-3 octénol 0,001
Ethanol 84
Diacetyl 0,002

A titre d’exemple, le seuil de détection de I’éthanol qui a une odeur caractéristique d’alcool a
un seuil de perception environ 200 fois supérieur a I’acide acétique (vinaigre) qui est lui-méme
environ 200 fois supérieur au seuil de détection de la triméthylamine, caractéristique de I’odeur

de poisson avarie.

En outre, une odeur est le résultat de la perception de plusieurs molécules odorantes, et le seuil
de détection varie selon la température et le dispositif analytique mais une quantification fiable

peut étre réalisée dans de bonnes conditions opératoires par un jury entrainé.

Ces seuils de détection font apparaitre toute la difficulté de la caractérisation des molécules
impliquées dans une odeur. En effet, peu de dispositifs analytiques peuvent atteindre ces seuils
de detection, ce qui doit mener a une certaine prudence vis-a-vis de I’interprétation des
résultats obtenus par chromatographie par exemple, puisqu’une molécule non détectée n’est pas
forcément absente du bouquet odorant. Ceci met en évidence la différence entre une molécule
odorante et une odeur qui est la résultante de la perception du bouquet olfactif constitué parfois

de centaines de molécules odorantes pergues par un nez humain.

Pour pallier cela, plusieurs artifices ont été introduits par les chromatographistes, comme le
chauffage des échantillons et/ou le balayage de I’espace de téte suivis d’une pré-concentration

sur filtre afin d’améliorer la sensibilité des dispositifs analytiques.
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Pour la majorité des molécules olfactives, la distribution des seuils de détection individuels suit
une répartition gaussienne. Pour plusieurs molécules associées aux odeurs corporelles, la
distribution des seuils de détection est bimodale, mettant en évidence un phénomene appelé
« anosmie spécifique » , qui est la non perception de certaines odeurs corporelles par un certain

pourcentage de la population (voir Tableau 8).

Tableau 8 : Anosmies spécifiques aux odeurs corporelles

(d'apres Boelens et al, 1983, cité par Labows et al, 1999)

Source Molécule Odeur % d’anosmie Seuil de
associée détection

Aisselle Androsténone Urine 46-50 0,00018 ppm
Androstenol Musquée 12 0,0062 ppm
(E)3M2H Fruitée 11 0,014 ppm
Acide 4-hethylheptanoique |Bouc 16 0,0018 ppm

Aisselle/pied Acide isovalérique Fruitée 3 1 ppm

Haleine Triméthylamine Poisson 6

urémique

Sperme 1-pyroline Sperme 16

Ceci illustre donc que la perception d’une odeur par une personne est en partie liée a des
caractéristiques physiologiques, rendant le ressenti propre a chaque individu, et justifie donc
I’utilisation de panel impliquant plusieurs juges afin de lisser ces écarts.

4. Interaction des micro-organismes et des molécules odorantes avec le
textile

En 1963, Mac Neil et al réalisent une expérience sur I’impact du dép6t d’un agent
antimicrobien déposé sur les T-shirts en coton de 13 hommes, 2 femmes, et 15 adolescents
(environ 350 mg d’ammonium quaternaire pour 30 g de composant). Une différence
significative est observée entre la flore bactérienne présente sur les T-shirts en coton traité et en
coton non traité, sans que le panel sensoriel ne percoive de réduction significative de I’intensité
de I’odeur sur les T-shirts. Le fait de conférer un pouvoir anti-microbien au coton n’améliore
donc pas la perception des odeurs. Toutefois, le coton est un matériau traditionnellement

considéré comme performant en termes de lutte contre les odeurs.
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4.1. Notion d’odeur primaire et secondaire
En 1968, Dravniecks a cherché a mettre en évidence I'impact d’un savon anti-bactérien
(0,75 % d’hexachlorophéne et 0,75 % de 3,4,4’-trichlorocarbamide) sur les molécules volatiles
présentes sur les vétements et sur I’intensité de I’odeur percue par un panel. Il introduit alors
les notions d’odeur primaire, émise par la peau, et d’odeur secondaire, émise par le vétement.
La methode chromatographique utilisée n’a pas mis d’effet en évidence sur I’intensité de
I’odeur, tandis que le panel a percu une nette diminution de celle-ci. Ceci illustre la encore la
difficulté a apposer un dispositif analytique sur la perception olfactive. Par ailleurs, Dravniecks
a montré que le savon anti-bactérien diminuait la quantité de bactéries présentes sur la peau

mais aussi le débit de sudation.

4.2. Influence de la nature du textile sur les émissions odorantes

Dans 2 études publiées en 2007 et 2008, Mac Queen et al ont cherché a étudier I’impact du
matériau, de la construction de la maille et de I’effet sujet sur la flore totale, les
corynébactéries, et les corynébactéries lipophiles dénombrées, ainsi que sur les composés

volatils émis. Les résultats sont présentés dans le Tableau 9.

Tableau 9 : Impact du matériau, de la construction de la maille et de l'effet sujet sur la flore bactérienne
et les composés volatils émis. Les dénombrements sont réalisés sur gélose et les composés volatils émis sont
mesurés par PTR-MS (d’apres Mac Queen et al, 2007 et 2008)

Facteurs o ) ) )
testés Matériau Construction de la maille |Effet sujet

Parametres Laine, PET, Coton Interlock, jersey, 1x1 rib 4 sujets
mesurés
Flore totale + 0 +++
Corynébactéries + 0 +++
Corynébactéries + 0 4+
lipophiles

+
Composés volatils 4+ (effet sur PET | ++
relargués

uniquement)
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Ce tableau met en évidence la prévalence de I’effet sujet sur les dénombrements bactériens, et
la prévalence de I’effet matériau sur la quantité de composés volatils relargués.
De plus, seul le PET présente une augmentation de la quantité de molécules volatiles relarguees

au bout de 7 jours, comme I’illustre la Figure 10.

14

O Acide acétique

12 A
@ Acide butyrique/
isobutyrique

101 W Acide valérique

L...Lu

7 jours 24 h 7jours 24h 7 jours
Laine Coton PET

Figure 10 : Quantités moyennes en ppm d'acides carboxyliques relarguées au bout de 24 heures et 7 jours
par la laine, le coton et le PET aprés porter pendant 24 heures, d’aprés (Mac Queen et al, 2008)

Ces resultats remettent donc clairement en question le lien entre la concentration bactérienne

sur textile et I’émission de composes odorants.

4.2.1. ROdle de la morphologie de la fibre

S’il semble possible de quantifier les molécules volatiles relarguées par un textile, la
localisation microscopique des composes odorants demeure inconnue. Pour résoudre cette
question, Obendorf et al (2006) ont cherché a visualiser la présence de molécules odorantes en
déposant 200 pL d’une solution de 9-decen-1-ol a 1g/L en éethanol, vendu par IFF sous le nom
de Rozalva® et utilisé dans la formulation des lessives. La précipitation du 9-decen-1-ol en
présence de tetraoxyde d’osmium permet sa révélation par microscopie électronique a balayage
et par rayon X. Les résultats sont présentés dans la Figure 11.
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s
(2) PET

(1) cotton
Figure 11 : Images obtenues par microscopie électronique a balayage (A ,C , E, G) et rayons X (B, D, F, H)

de coupes transversales de composants en coton (1) et en PET (2) traités avec du Rozalva ® aprés 70 min
(A, B, E, F) et 480 min (C, D, G, H)

Sur les clichés a 70 minutes, il apparait que le 9-decen-1-ol pénétre au cceur des filaments de
coton, tandis qu’il reste dans les espaces capillaires entre les filaments de PET. Aprés 480
minutes, le 9-decen-1-ol est présent en quantité plus importante sur le coton que sur le PET. Ce
constat va a I’encontre de I’idée communément admise selon laquelle le coton ne retiendrait
pas les molécules volatiles odorantes. Au contraire, au vu de ces résultats, le coton semble

retenir le 9-decen-1-ol en quantité plus importante.

4.2.2. Impact de la pression de vapeur de la molécule odorante

La perception des odeurs étant basée sur la volatilisation de molécules odorantes, Obendorf et
al ont cherché a mettre en évidence le lien entre la pression de vapeur et la quantité résiduelle
de molécules odorantes a 2 temps de conditionnement différents (voir Figure 12).

Aroma Chemical Properties and Cotton Fabric Retention Data

Retention on fabric (%)

. . Cotton PET
Vapor pressure at 295 K,
Aroma chemical Structure 760 mmHg mPa 70 (min) 480 (min) 70 (min) 480 (min)
w
Agrunitrile 7460 43 5 35 0
O/\jol\-ﬁ
Allyl cyclohexyl propionate 1036 78 20 7l 0
Rosalva s | 790 80 26 77 10

Ambrettolide m“ 30 o7 04 96 94

I H
Lyral Hwi 10 92 75 91 70

Figure 12 : Quantité résiduelle de molécules volatiles odorantes utilisées dans la formulation des lessives
en fonction de la nature du matériau et de la pression de vapeur des composés chimiques considérés
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Ceci montre tout d’abord qu’une pression de vapeur élevée favorise I’évaporation et donc
I’émission de composés volatils. D’autre part, a méme pression de vapeur, un COmMposé
chimique aura tendance a se volatiliser un peu plus facilement a partir d’un support en PET

gu’a partir d’un support coton, méme si ces différences ne sont pas forcément significatives.

Ceci indique donc que la nature chimique des interactions entre la fibre et le composé chimique

est un élément crucial dans la capacité de rétention des molécules odorantes par le vétement.

Toutefois, comme [I’illustre le Tableau 10, les molécules responsables des odeurs de
transpiration ont des pressions de vapeurs bien plus élevées. Les phénomenes observés par
Obendorf sur des composés introduits dans la formulation des lessives sont donc a extrapoler

avec précaution pour les odeurs de transpiration.

Tableau 10 : Pressions de vapeur de quelques acides gras a courtes et moyennes chaines a 20°C

Composé chimique Pression de vapeur a 20°C en mPa | Pression de vapeur a 20 °C en mm Hg
Acide valérique 19 950 150 000

Acide octanoique 133 000 1 000 000

Acide nonanoique 13 300 100 000

Acide décanoique Non mesurable
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5. Conclusion

Cette revue bibliographique avait pour but de délimiter le contexte scientifique dans lequel
s’inscrit I’émanation des odeurs de transpiration sur les textiles. Avant de définir la

problématique de ce travail, plusieurs éléments importants doivent étre soulignés.

Tout d’abord, si I’effort physique est associe a une forte sudation eccrine, celle-ci a une valeur
énergétique beaucoup trop faible pour pourvoir aux besoins de la flore commensale. Ceux-ci
sont nécessairement assurés par la sécrétion apocrine et sébacée, qui sont principalement

lipidiques, et dont I’activation n’est pas conditionnée par un effort physique.

Ensuite, quelle que soit la méthode utilisée, les auteurs s’accordent sur le fait que les
principaux genres bactériens présents sur la peau sont Corynebacterium, Staphylococcus et
Propionibacterium dans les follicules pileux. Les genres Microccocus et Streptococcus

interviennent dans une moindre mesure.

Exception faite des pieds ou la couche cornée peut étre source de substrat protéique, et des
produits de dégradation des phéromones qui ne sont pergus que par 50 % de la population, c’est
principalement le métabolisme lipidique qui sera sollicité chez la flore commensale. Par
conséquent, la résultante du métabolisme de la flore commensale sera principalement des
acides gras a courtes chaines dont les insaturations et les branchements sur la chaine principale

empécheront I’oxydation par la flore commensale.

Enfin, le matériau constitutif du vétement apparait étre un élément majeur dans la perception de
I’odeur de transpiration. Ainsi, les résultats de Mac Queen et al (2008) montrent que le PET est
un matériau qui relargue des molécules odorantes en plus forte quantité que le coton, tandis que
Obendorf et al (2006) ont montré qu’une molécule se volatilisera de maniere plus importante a
partir d’un textile en PET qu’a partir d’un textile en coton. Cette question sera traitée dans le

dernier chapitre de ce travail.
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Le premier chapitre consacré a la revue bibliographique a montré que la peau était colonisée
principalement par les genres Corynebacterium, Staphylococcus et Propionibacterium dont la
présence est associée aux odeurs de transpiration. Les substrats disponibles sur la peau
proviennent des produits d’excrétion de I’individu héte ou de cellules mortes, sous forme de
lipides a faible valeur énergétique. Le produit du catabolisme microbien est constitué de
composés chimiques dont certains sont odorants, tels que I’acide acétique, I’acide butyrique,

I’acide valérique, I’acide isovalérique ou I’acide 3-méthyl-2-hexénoique.

A conditions opératoires équivalentes, suivant la matiére du vétement portée par un sujet
donné, celui-ci sera plus ou moins odorant, mais la raison de ces différences n’est pas bien

connue.

Ces éléments permettent d’établir un schéma qui présente la succession des mécanismes

aboutissant a la perception d’une odeur (Figure 13).

Entrées Sorties
Effet ]
Flore bactérienne EE—— omposes
volatils Odeur
l odorants
Effet Transfert .
d’interaction  spécifique = 23 A"
o880 o % é
! s
Effet —_— NG
Textile

Figure 13 : Présentation du systéeme de I’étude

La mise en contact du textile avec la peau du sujet provoque I’émission de composés volatils
malodorants par le textile. Deux effets majoritaires ont été identifiés suite a I’étude
bibliographique : I’effet flore bactérienne, et I’effet textile. Un possible effet d’interaction
flore bactérienne-textile est a prendre a compte, notamment le cas d’un transfert spécifique

d’une souche bactérienne vers une matiére donnée.
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Dans ces conditions, le travail présenté ici s’attachera a déterminer I’importance de chacun de

ces parameétres dans la perception de composés volatils odorants.

En préalable, le matériel et les méthodes utilisés dans le cadre de cette étude seront présentés

dans le prochain chapitre (chapitre 2).

Le premier chapitre de résultats (chapitre 3) sera consacre a I’effet de la flore bactérienne sur
les émissions odorantes d’apres I’étude de la flore commensale de 14 sujets. Pour cela, I’effet
textile sera fixé, c'est-a-dire que I’étude ne portera que sur une matiere, le polyéthyléne
téréphtalate. Le but sera d’évaluer la concentration bactérienne sur la peau et sur textile apres
I’effort et de quantifier le taux de transfert. Les émissions odorantes seront mesurées en
parallele a I’aide de 3 méthodes différentes. L’ impact de la concentration bactérienne sur les

émissions odorantes sera alors évalué.

L’effet d’interaction flore bactérienne-textile sur les émissions odorantes sera étudié dans le
chapitre 4 en élargissant le panel de textiles. En effet, la flore commensale n’est pas une entite
homogeéne, mais un ensemble de cellules microbiennes de genre, espéces et souches
différentes en quantités différentes pouvant interagir avec leur environnement. Pour cette
raison, la flore commensale d’un seul sujet sera caractérisee en détail a I’aide d’une méthode
dont le developpement sera exposé. Le transfert spécifique de chacune des especes
bactériennes vers 4 matiéres différentes et le lien entre le transfert bactérien spécifique seront

alors évalués.

Enfin, le cinquieme et dernier chapitre sera dédie a I’effet textile en fixant I’effet flore
bactérienne. Les émanations odorantes de 8 textiles différents seront évaluées a I’aide d’une
guatrieme méthode de mesure d’odeurs, le nez électronique, en paralléle avec une mesure par
panel. Ceci permettra d’identifier des indicateurs de prédiction du comportement des textiles

vis-a-vis des odeurs.
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Ce chapitre est consacré a la présentation des matiéres textiles utilisées, aux protocoles mis en
place avec les testeurs, aux techniques de microbiologie classique puis de biologie
moléculaire mises en place et enfin, aux différentes méthodologies de mesures d’odeurs

utilisées dans cette étude.

1. Caractéristiques des composants textiles utilisés dans cette etude

Les expériences présentées dans ce travail utilisent 8 matiéres constituées de 4 matériaux : le
polyéthyléne téréphtalate (PET), le polyamide 6,6 (PA 6,6), I’élasthanne (EA) et le coton.
Tous les échantillons de textile ont été fournis par I’atelier de prototypage textile de Oxylane,

Villeneuve d’Ascq.

1.1. Matieres utilisées
Le Tableau 11 présente les caractéristiques des matieres utilisées (composants) dans les

expérimentations présentées dans les chapitres suivants.

Tableau 11 : Caractéristiques techniques des matiéres testées.

Composant Masse Composition Titre de fil | Nombre de
surfacique (g/m2) (g/10000m) filaments

Composant 1 125 42 % PET 78 68

40 % PET 83 36

18 % PET 33 24
Composant 2 92 100 % PA 6,6 44 34
Composant 3 150 77 % PA 6,6 44 34

23 % EA 44 4
Composant 4 145 100 %CO 200 120
Composant 5 130 45 % PET 83 72

55 % PA 90 68
Composant 6 155 85 % PET 83 72

15 % EA 44 2,30u4
Composant 7 265 37 % PET 167 Inconnu

44 % PA 78 68

22 % EA 44 2,30u4
Composant 8 130 78 % PET 50 72

22 % EA 44 2,3o0u4

PET : Polyéthyléne téréphtalate, PA 6,6 : Polyamide 6,6, EA : Elasthanne, CO :Coton. En italique :
données communiquées par le fournisseur mais non vérifiées.
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1.1.1. Le polyéthylene téréphtalate

Le polyéthyléene téréphtalate (PET), communément appelée PET, est un polymere
thermoplastique obtenu par polycondensation de I’acide téréphtalique et de I’éthyléne glycol.

Le motif élémentaire est présenté dans la Figure 14.

Figure 14 : Motif élémentaire du polyéthyléne téréphtalate. D’aprés Carrega (2007)

Il est utilisé dans le textile pour sa Iégéreté, son sechage rapide, son faible co(t de revient et sa
bonne disponibilité dans les zones de production asiatiques.

La Figure 15 montre une fibre de polyéthylene téréphtalate (PET) provenant du composant 1
(voir p. 69) grossie 1000 fois au microscope électronique a balayage.

15KV X4,000  10pm

Figure 15 : Photographie au microscope électronique a balayage d'une fibre de PET

1.1.2. Le polyamide 6,6

Les polyamides sont plus connus sous leur nom commercial, le Nylon ®. Le polyamide utilisé
ici est un polyamide 6,6 est obtenu par polycondensation de I'hexaméthyléne diamine
(NH,-(CH,)6-NHy) et I’acide adipique (COOH-(CH,)4-COOH). Ce dernier est conditionné

sous forme de sel de chlorure d’adipoyle. Il est nommé polyamide 6,6 pour le différencier du
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polyamide 6 de formule brute H[NH-(CH,)s-CO],OH qui a été développé pour contourner

I’exclusivité du brevet déposé par Dupont.

La Figure 16 présente le motif élémentaire du PAG,6.

H O o
I

H
| ]
N—(CHy),—N—C — (CHy) —C

n

Figure 16 : Motif élémentaire du polyamide 6,6, connu sous le nome commercial Nylon®
D’apres Carrega (2007)

La Figure 17 montre une fibre de polyamide 6,6 provenant du composant 3 grossie 1000 fois

au microscope électronique a balayage.

Figure 17 : Photographie au microscope électronique a balayage d'une fibre de polyamide 6,6

1.1.3. L’élasthanne

Ici, le terme élasthanne sera utilisé pour le Lycra®, un copolymére de polyurée et de
polyuréthane.

Le polyuréthane dont la formule développée est présentée dans la figure ci-aprés est obtenu
par polyaddition de polyisocyanate sur des polyols. Le motif élémentaire du polyuréthane est
présenté dans la Figure 18.
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n

Figure 18 : Motif élémentaire du polyuréthane, copolymére entrant dans la composition du Lycra ®
D’aprés Carrega (2007)

Les polyurées, dont la formule semi —développée est exposée dans la figure suivante sont
obtenues par polyaddition d’un polyisocyanate et d’une polyamine. Le motif élémentaire

d’une polyurée est présenté dans la Figure 19.

Figure 19 : Motif élémentaire de polyurée, copolymére entrant dans la composition du Lycra ®
D’apres Carrega (2007)

L’elasthanne est utilisé pour apporter du maintien a I’usager ou tout simplement pour rendre
un composant plus souple et améliorer son confort. Son équivalent d’origine naturelle est le
polyisopréne, constituant majoritaire du caoutchouc, mais celui-ci peut causer des allergies.

Dans le composant 3, I’élasthanne est localisé au ceeur du tricot, il n’a donc pas été possible
de le visualiser directement au microscope électronique a balayage. En revanche, la
photographie presenté dans la Figure 20 illustre la structure microscopique d’un tricot réalisé
en fil d’élasthanne a partir du méme fil que celui utilisé dans la confection du composant 3

grossi 1000 fois.

X270

Figure 20 : Photographie au microscope électronique a balayage d'un tricot réalisé en fil d'élasthanne
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1.1.4. Lecoton

Le coton est ainsi nommé car il est issu de la transformation des fleurs de coton, mais a
I’échelle moléculaire, la fibre de coton est constituée a 90 % de cellulose, un polymére d’unité
de glucoses reliées entre elles par des liaisons B 1-4. Le motif élémentaire est présenté

Figure 21.

o o
\
o o
HO
| |

Figure 21 : Formule de la cellulose, molécule constitutive de la matiere coton

Le coton est largement utilisé, mais lourd au porter et long a sécher, ce qui le rend peu propice

a la pratique sportive.

La Figure 22 montre une fibre de coton provenant du composant 4 grossie 1000 fois au
microscope électronique a balayage.

1000

Figure 22 : Photographie au microscope électronique a balayage d'une fibre de coton
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1.2. Calcul de la surface spécifique d’un composant
La mesure de I’adsorption d’azote est une méthode qui permet d’évaluer la surface spécifique
d’un matériau. Cette méthode est utilisée pour des matiéres dont les surfaces spécifiques sont
trés importantes, de I’ordre d’1 m2 par gramme, comme les poudres de charbon actif, mais
pour des textiles, les surfaces spécifiques a déterminer étaient au dessous du seuil de détection
et n’ont pas fourni de résultats. Par défaut, il est néanmoins possible de calculer la surface

spéecifique d’un filament en I’assimilant a un cylindre.

Les photographies au microscope électronique a balayage ont montré I’absence de pores sur
les fibres utilisées. A partir de la masse surfacique du composant, de sa composition, du titre
et du nombre de filaments des fils utilisés, il est possible de calculer la surface spécifique du

composant entier.

Pour calculer la surface spécifique d’un fil, le calcul du rayon des filaments est nécessaire.
Pour obtenir le rayon en m d’un filament, le filament est assimilé a un cylindre, puis, a partir
de la masse en grammes du filament et de la densité du polymere utilisé, il est possible de
calculer son volume. A partir de la formule du volume d’un cylindre, le rayon du filament est

accessible.

Le titre est la masse du fil pour 10 000 m. En divisant le titre par 10 000 pour le rapporter a un
meétre, puis par le nombre de filament, apparait la masse de polymére consommée pour

produire un metre de filament, soit

_ titre x10™*
nb filaments

A partir de la densité du polymére, exprimée en g.cm™, la masse en gramme d’un métre de
filament peut étre convertie en volume exprimé en m®.

Il vient ainsi v’, le volume d’un métre de filament.

, titrex107™ titre x107%°

" nb filamentsx dx10° _ nb filaments x d
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La formule du volume d’un cylindre (V = mr’h) permet d’accéder au rayon du filament.
Puisque le raisonnement est posé sur un metre de filament, h=1, donc le rayon peut étre

calculé par la formule suivante :

7xh

A titre x107°
zxnb filaments x d

Pour déterminer la surface totale offerte par les filaments d’un fil pour un m2 d’étoffe, il faut

connaitre la consommation en fil ou en filament pour un m2 d’étoffe.

A partir de la masse surfacique de I’étoffe en g/m2, et du pourcentage massique de chacun des
fils constitutifs, la masse de fil consommeé pour un m?2 d’étoffe apparait. Il suffit ensuite de la
diviser par A, la masse pour un metre de filament pour obtenir la longueur totale de filaments

consommeés pour un m2 d’étoffe. Soit

_ masse surfaciquex % fil _ masse surfaciquex % fil xnb filaments
A titrex10™*

A partir du rayon d’un filament, et de la longueur de filaments consommés sur un mz2 d’étoffe,
la surface d’échange spécifique a une matiere donnée pour un m2 d’étoffe apparait aisément

gréce a la surface d’un cylindre, soit S = 2xrl, soit

S _orx titre x107*° . masse surfaciquex % fil xnb filaments
w zxnb filaments xd titre x10™*

A partir des caracteéristiques présentées dans le Tableau 11, p. 62, les surfaces spécifiques des
composants utilisés dans les chapitres 3 et 4 sont calculées. Elles sont présentées dans le
Tableau 12.
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Tableau 12 : Caractéristiques techniques des matiéres textiles utilisés

Composant Composition Titre Nombre de |Densité |Rayondu |Surface
(9/20000m) | filaments (g/cms) filament spécifique
(um) (m?)
Composant1l |42 % PET 78 68 1,34 5 15,6
40 % PET 83 36 1,34 7 10,5
18 % PET 33 24 1,34 5 4,8
=30,9
Composant 2 |100 % PA6,6 44 34 1,15 6 26,9
Composant3 |77 % PA6,6 44 34 1,15 6 33,6
23 % EA 44 4 1,15 17 3.4
=37,0
Composant4 |100 % coton 200 120 1,55 6 32

La composition, le titre, et le nombre de filaments sont des données obtenues aupres du fabricant.
Densité du PET, du coton, de I’EA et du PA 6,6 d’apres (Carrega, 2007)

Ce calcul montre que pour un m?2 d’étoffe, la surface spécifique est comprise entre 26,9 et 37
m2, ce qui offre un espace colonisable considérable pour la flore bactérienne. C’est pourquoi il
est nécessaire d’étudier plus précisément les caractéristiques intrinseques de ces surfaces pour

déterminer leur réle dans I’affinité bactérienne pour ces composants.

1.3. Energie de surface des fibres utilisées
L’énergie de surface d’un composant en J.m™ est I’énergie libre disponible & la surface d’un
corps donné. L’énergie de surface est la résultante de 2 composantes, une composante
dispersive, appelée dispersion de London, et une composante non dispersive, liée aux
interactions dipolaires, aux liaisons hydrogenes, et aux acides/bases de Lewis. Une faible
énergie de surface signifie que le matériau est hydrophobe, une forte énergie de surface
signifie que le matériau est hydrophile. Le Tableau 13 fournit les énergies de surface de

matieres utilisées ici.

Tableau 13 : Energie de surface des 4 matériaux utilisés

Matériau Energie de surface (mJ/m?) a 20°C
Elasthanne 30
Cellulose (coton) 36°
Polyéthyléne téréphtalate 43°
Polyamide 6,6 46°

D’aprés 1 : Sugura et al (2005) et 2 : Lamure (2007).
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Des 4 matieres testées, I’élasthanne est la matiere la plus hydrophobe, et le polyamide 6,6 est

la matiére la plus hydrophile.

Il faut noter ici que les composants textiles subissent des traitements de surface en fin de
fabrication pour augmenter leur hydrophilie, mais il s’agit de données confidentielles que les

fabricants n’ont pas souhaité communiquer.

2. Protocoles avec testeurs

2.1. Etude de I’'impact de la flore sur les odeurs (chapitre 3)
Quatorze testeurs parmi le personnel masculin entre 30 et 55 ans de I’entreprise Oxylane ont
été sélectionnés pour participer a cette étude. Une annexe a leur contrat de travail attestant de
leur consentement éclairé a été signée par chaque participant avant le début de I’étude.

Le test est réalisé a midi. Il leur a été demandé de prendre leur douche le soir précédent et de
ne pas porter de déodorant pendant les 2 jours précédant le test, mais cette consigne n’a pas
été respecté par les testeurs, par oubli ou par souci d’hygiéne car ils devaient passer une
matinée sur leur lieu de travail. La durée entre la derniére douche et la pratique sportive est

donc approximée a 4 h.

Pour chacun des testeurs, un t-shirt a été réalisé a I’atelier de prototypage industriel du textile
a Décathlon Campus, Villeneuve d’Ascq. Ces T-shirts présentent une fermeture a glissiere au
milieu a I’avant et a I’arriére afin de pouvoir séparer le vétement en 2 : une partie est destinée

a I’extraction bactérienne, I’autre a la mesure de I’odeur.

Trois testeurs sont sollicités par semaine. L’exercice physique auquel sont soumis les sujets
est une course sur tapis de 35 minutes a 10 km/h maximum a la salle de sport Océa,
Villeneuve d’Ascg a une température ambiante d’environ 19 °C. Aprés I’exercice, ils sont
écouvillonnés sur une surface de 10 cm? sous I’aisselle gauche délimitée par un cache de

2x5cm.
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La partie droite du T-shirt est stockée au laboratoire Soft (Décathlon Campus, Villeneuve
d’Ascq) pendant 24 heures a 20 °C et 65 % d’humidité relative ; puis envoyeés a I’institut
francais du textile et de I’habillement, (IFTH, Villeneuve d’Ascq) pour mesure de I’odeur
(voir p.86 et p.87).

La partie gauche du T-shirt et I’écouvillon de chacun des participants sont expédiés a 4 °C par
Chronopost® au Laboratoire des Réactions et du Génie des Procédés (LRGP, Nancy) pour

dénombrement bactérien.

2.2. Etude de I’interaction flore-textile et de I’effet textile (chapitres 4 et 5)
En raison du co(t des analyses et pour ne pas multiplier les facteurs a mesurer, un seul testeur
a été recruté. Il lui a été demandé de ne pas boire d’alcool ni de fumer durant la durée de
I’étude et de ne pas porter de déodorant. La durée entre la derniére douche et le test est

d’environ 24 heures. Ces conditions ont été respectées.

Des T-shirts de taille L (6) ont été réalisés a I’Atelier de Prototypage Industriel (Décathlon
Campus, Villeneuve d’Ascq) et lavés avant utilisation. lls présentaient sous les aisselles les
empiécements suivants :

- 3 T-shirts empiecements composant 1 et 4

- 3 T-shirts empiecements composants 2 et 3

La pratique sportive est une marche a 6 km/h environ d’une heure par beau temps. Les
empiécements sont découpés et placés a sécher dans une étude a 25 °C aux 3 temps de
séchage fixés (20 minutes, 24 heures et 7 jours).

La méme opération a été réitérée pour mesurer I’effet textile sur les 8 composants testés du
chapitre 5.

Le sechage est réalisé dans une étuve afin de standardiser le biais introduit par les polluants
éventuels, et a chaque fois qu’un composant est placé dans I’étuve pour sécher aprés usage,
un composant propre provenant du méme lot y est placé simultanément. A chaque échantillon

obtenu apreés usage pour un temps de séchage donné correspond donc un échantillon propre.
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Pour bloquer les phénomeénes d’évaporation au temps de séchage souhaité, les échantillons
seront congelés apres séchage. Ceci sera répété pour les 3 temps de séchage (20 minutes, 24

heures et 7 jours). L’émission des composes odorants sera mesuree par nez électronique (voir

p.87) pour les textiles propres et les textiles usagés.

3. Microbiologie

3.1. Matériel de microbiologie

Désignation

Hote a flux laminaire
Bec Bunsen

Etaleur

Autoclave (100 L)
Etuve
Spectrophotomeétre
Ecouvillons secs

Gants en latex

Boite de Petri
Antiseptique pour gants
Fiole d’Erlenmeyer
Agitateur magnétique
Barreaux aimantés 3,5 cm

Centrifugeuse

Fournisseur

SIBM Plastec
Camping Gaz
Socimed

Science Medecine Industrie
Heraeus SA

Hitachi Ltd

Copan diagnostic Inc.
Techline

VWR

Anios

Duran

Ika-Works Inc.
VWR

Beckman Coulter

Ivry-sur-Seine, France
Saint-Genis-Laval, France
Stains, France
Montpellier

Yverdon les bains, Suisse
Tokyo, Japon

Murrieta, USA

Austin, USA

West Chester, USA
Hellemmes, France
Mains, Allemagne
Wilmington, USA

West Chester, USA
Brea, USA
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3.2.  Reéactifs pour milieux de culture

Désignation Fournisseur

Bouillon Ceeur Cervelle Solabia, Biokar Diagnostic Pantin, France
Agar Sigma Aldrich Saint-Louis, USA
NaCl Carlo Erba Reagenti SPA Rodano, Italy
Glucose Sigma Aldrich Saint-Louis, USA
Tween 80 VWR West Chester, USA
Eau MilliQ Millipore Billerica, USA

3.3.  Souches pures utilisées durant ces travaux

Nom Code Collection
Corynebacterium jeikeium DSMZ 7171 DSMZzZ
Corynebacterium minutissimum CM Interne au laboratoire
Staphylococcus aureus CIP 7625 Institut Pasteur
Staphylococcus epidermidis SE Interne au laboratoire
Streptococcus equii S1 Interne au laboratoire
Streptococcus equii S6580 Interne au laboratoire

3.4. Meéthode de collecte bactérienne sur la peau

Le manipulateur chargé de la collecte bactérienne porte des gants préalablement desinfectes a
I’aide de la solution antiseptique Anios. Deux millilitres d’eau physiologique stérile sont
versés dans le tube d’un écouvillon stérile. Celui-ci est alors frotté sous I’aisselle du sujet sur
une surface évidée de 2 x 5 cm (10 cm?) dans un cache en polypropyléne. L’écouvillon est
vigoureusement frotté 3 x 20 s sur la zone a prélever. Entre chaque période de 20 s,
I’écouvillon est agité dans I’eau physiologique.

Une fois la collecte terminée, le tube contenant I’écouvillon est soumis & une agitation par

vortex durant 1 min.
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3.5. Meéthode de collecte bactérienne sur textile
Pour prélever un échantillon sur le T-shirt, une zone d’environ 80 cm?2 (grossierement
équivalente a un cercle de 10 cm de diametre) est découpée sous la hote a flux laminaire a
I’aide d’une pince et d’une paire de ciseaux flambés a I’alcool. Cet échantillon est placé dans
une fiole d’Erlenmeyer de 250 mL a col large préalablement stérilisée a I’autoclave puis
pesée. La masse de I’échantillon est obtenue par soustraction et la surface exacte est calculée
a I’aide de la masse surfacique du textile.
m -m

Erlen avec tissu Erlen vide 4
: x10
masse Su rfaC|que

S

tissu

OU MeErien avec tissu €1 Merien vige SONt €Xprimeées en g et la masse surfacique en g/cmz2,

Pour extraire les bactéries de I’échantillon textile, il aurait été judicieux d’utiliser un
tensioactif, mais le polysorbate 80 (Tween 80) favorise la culture de C.jeikeium, ce qui aurait
pu causer un probléme de représentativité. Par conséquent, 2 méthodes mécaniques ont été
utilisées dans cette étude. La premiere consiste a introduire I’échantillon dans une fiole
d’Erlenmeyer stérile contenant un barreau aimanté prealablement stérilisée a I’autoclave.
Dans cette fiole sont versés 100 mL d’eau physiologique stérile. Durant 30 minutes, les
échantillons sont soumis a une agitation de 300 tours par minute. La suspension d’extraction
est alors centrifugée a 10 000g pendant 2 x 20 min et reprise dans 5mL d’eau physiologique.

La deuxiéme possibilité est de placer I’Erlenmeyer dans un bain a ultrasons et de soumettre

I’échantillon & 30 minutes d’ultrasons.

3.6. Calcul de la concentration bactérienne sur la peau et sur textile
La suspension bactérienne obtenue par les méthodes de collecte précédemment décrites est
diluée en cascades. Cent microlitres de la suspension C%*'sont versés dans des tubes
Eppendorfs contenant 0,9 mL d’eau physiologique (NaCl a 9 g/L) constituant alors la
suspension de concentration bactérienne C®. La manipulation est réitérée jusqu’a obtention de
la dilution 107. Cent microlitres de la suspension C° sont déposés sur gélose et étalés a I’aide
d’un étaleur stérile jetable. Ceci est réalisé en 3 exemplaires pour chacune des dilutions. Les
boites gélosées inoculées ainsi obtenues sont incubées a 30 °C pendant 7 jours. Les colonies
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sont alors comptées sur les boites en excluant celles contenant plus de 300 colonies et celles

qui en contiennent moins de 30.

Le dénombrement cutané est basé sur le fait que les bactéries extractibles de 10 cm2 du
stratum corneum sont collectées dans 2 mL de suspension meére. Pour chaque boite répondant
aux criteres précédemment énonceés, le dénombrement de la flore commensale présente par
cm? de peau est donc C; :

écouvillon

C n, xV,

=
d XVdépOSé X S

Ou n; est le nombre de colonies détectées sur la boite, d la dilution de la suspension
bactérienne, Vgeposs €St le volume en mL de la suspension a la dilution d déposée (soit 0,1 mL),
Vecowvilon €5t le volume d’eau physiologique dans lequel est repris I’écouvillon (soit 2 mL) et S
est la surface ecouvillonnée en cm? (soit 10 cm?). Ces facteurs permettent d’obtenir N, le
comptage bactérien en UFC/cm? de peau pour une répétition.

Le denombrement moyen est obtenu par

Ou n est le nombre de répétions, soit 3.

L’ecart-type est obtenu par le calcul suivant :

Sachant que les boites contenant un nombre de colonies inférieur a 30 et supérieur a 300 sont
exclues, les limites de détection de cette méthode sont :
- limite de détection basse

— Cm ><Ve’couvillon _ 30x2

- =— =6x10" UFC/cm?
dxvdéposéxS 10" x0,1x10

LB

- limite de détection haute :

— Cm ><Vécouvillon _ 300x 2

- =—— =6x10° UFC/cm?
d X Vyepoe xS 107" x0,1x10

I‘H
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Sachant que les travaux exposés dans la littérature font état de dénombrements variant entre
10° et 10" UFC/cm? de peau, ces limites de détection semblent convenir & I’étude présentée

ici.

Sur le méme principe que le dénombrement cutané, la numération bactérienne est effectuée et
Ci, la concentration bactérienne sur le textile, est alors calculée de la maniere suivante :
r]i vaére

d x Vdéposé x S

C.

tissu

Ou C; est le comptage de bactéries par cm? de textile, Vmgre €St le volume d’eau physiologique
dans lequel est reprise la flore totale (5 mL), d est la dilution de la suspension, Vgeposs €St le
volume déposé sur la gélose (0,1 mL) et Syssy la surface exacte de textile en cmz calculée selon
I’expression précédente.

Le dénombrement moyen et I’écart-type sont calculés suivant le méme principe. Les limites
de détection sont :

- limite de détection basse

n; ><Vmére — 30x5 :]_,5><:|_O1 UFC /cm?

10° x0,1x100

Lg =

d x Vdéposé x Stissu

- limite de détection haute :

Lo MXVow 300G

- =— =15%x10" UFC/cm?
d X Vyeposs X Spiey 107 x0,1x100

Trop peu de données chiffrées sont disponibles dans la littérature pour évaluer la pertinence

de ces bornes.

4. Biologie moléculaire

4.1. Matériel
Désignation Marque
Thermocycleur Applied Biosystems Carlsbad, USA
Cuve TTGE DCode BioRad Hercules, USA
Cuve electrophorése BioRad Hercules, USA
Générateur de tension constante  BioRad Hercules, USA
Gel Doc Vilber Lourmat Marne-la-Vallée, France
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Hotte a flux laminaire
Four & mico-ondes
Balance

Balance de précision
Propipettes

Cones jetables

Seringue

Aiguilles

Filtres seringues 0,2 um
Tubes stériles 50 mL

Pipettes jetables

Petite plaque de verre TTGE

Gants Nitrile

Telstar

LG Electronics
Precisa Gravimetrics AG
Mettler

Gilson

VWR

Terumo
Terumo
Millipore
Falcon

Greiner Bio-one
Biorad

Techline

4.2. Reéactifs utilisés en biologie moléculaire

Désignation

Eau miliQ

Base Tris

Sodium EDTA
Triton X-100

Acide acétique glacial
Acide borique
Glycérol
Phenol/chloroforme

Fournisseur
Millipore
Fluka

Sigma Aldrich
VWR

VWR

Sigma Aldrich
VWR

Sigma Aldrich

Phénol/chloroforme/acide isoamyliqgue ~ Amresco

Kit DNAeasy

Kit Investigator

Kit purification Extract Il

Taq Polymérase
Tampon MgClI2
dNTP 2,5 mM

Eau UP filtrée et stérilisée

Qiagen

Qiagen
Macherey-Nagel
MP Bio

MP Biomedicals
In Vitrogen
Millipore

Terrassa, Espagne
Séoul, Coree du Sud
Dietikon, Suisse
Zurich, France
Middletown, USA
West Chester, USA
Somerset, USA
Somerset, USA
Billerica, USA
Franklin Lakes, USA
Monroe, USA
Hercules, USA
Austin, USA

Billerica, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
West Chester, USA
West Chester, USA
Saint-Louis, USA
West Chester, USA
Saint Louis, USA
Solon, USA
Venlo, Pays-Bas
Venlo, Pays-Bas
Duren, Allemagne
Santa Ana, USA
Santa Ana, USA
Carlsbad, USA
Billerica, USA
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Amorces

Agarose pureté biologie moléculaire
SybrSafe 10 000 X en DMSO
SybrGreen 10 000 X en DMSO
Uree

Glycérol
Acrylamide/bisacrylamide 30 %
TEMED

Ammonium persulfate

Marqueur de taille 50 pb
Marqueur de taille 50 bp Track-it
Bleu de bromophénol

Lysosyme

Protéinase K

SDS (sodium dodécyl sulfate)
Chloroforme

Isopropanol

Ethanol

4.3.  Solutions tampon
Tampon de lyse enzymatique 1 X
20 mM Tris-HCI pH 8,0
Sodium EDTA
Triton X-100
Qsp H20 miliQ
Lysosyme

Tampon EDTA 0,5 M pH 8,0
Sodium EDTA

H,0 miliQ

NaOH

Stériliser par autoclave

EurogenTec
Sigma Aldrich
Invitrogen
InVitrogen
Biorad

VWR
Euromedex
Sigma Aldrich
Euromedex
Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Fluka

Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Sigma Aldrich

Concentration
20 mM

2mM

1,2%

20 mg/ mL

Concentration
05M

Env 20g

Liege, Belgique
Saint-Louis, USA
Carlsbad, USA

Carlsbad, USA

Hercules, USA

West Chester, USA
Souffelweyersheim, France
Saint-Louis, USA
Souffelweyersheim, France
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
Saint-Louis, USA
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Tampon TAE 50X Concentration
Base Tris 2M

Acide acétique glacial 1M

EDTA 0,5 M pH 8,0 (NaOH) 50 mM

Qsp H20 miliQ

Tampon TBE 10 X Concentration
Base Tris 890 mM
Sodium EDTA 20 mM

Acide borique 890 mM

Qsp H,0 miliQ

Tampon de charge pour gel de Concentration

TTGE

Bleu de bromophénol 0,05 %
Glycérol 75 %
Eau MiliQ 25%

4.4. Meéthodes pour la réalisation de la TTGE
44.1. Principedela TTGE

La finalité des techniques présentées ici est de réaliser un gel de TTGE (Thermal Temporal
Gel Electrophoresis). Cette technique de caractérisation de I’écosysteme bactérien peut étre

schématisée de la maniére suivante (voir Figure 23).
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|Principe succinct de la TTGE

Pré-
amplification

—
\
bactéries dans ADN génomique
I'échantillon des bactéries
Amplification
avec amorces
Migration sur contenant un
gel TTGE Clamp (boucle
— — fragments d’ADNg
amplifiés (200pb)
fragments
dénaturés

Figure 23 : Principe succinct de la TTGE

La Temporal Temperature Gel Electrophoresis (TTGE) consiste a deposer sur un gel de
polyacrylamide des produits de PCR issus directement d’échantillons complexes (comportant
plusieurs especes). L’ADN total extrait est amplifié a I’aide d’amorces universelles, dont
I’une est hybridée a une boucle GC d’une quinzaine de bases permettant de ralentir la
migration sur le gel. Ce gel est soumis a une certaine différence de potentiel, simultanément a
un gradient de température. La région ADNr16sV3 est la plus @ méme de représenter la
biodiversité. Cette région sera donc prise pour cible dans le but d’identifier les especes
présentes dans les echantillons. Sur le gel, les fragments migrent jusqu’a ce qu’ils subissent
une dénaturation, d’autant plus tardive que leur taux de GC sera élevé. Les espéces sont
caractérisées par leur distance de migration dans des conditions données. Cette technique ne
permet qu’une analyse semi-quantitative de résultats, mais elle offre un suivi «aisé » de

variations subies par I’écosysteme selon différents parametres donnés.
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4.4.2. Protocoles d’extraction d’ADN total

Trois différents protocoles ont été testés pour obtenir un rendement d’extraction maximal.

Protocole au phénol/chloroforme

Les bactéries sont centrifugées dans un microtube pendant 10 min a 10000 g. Apres
élimination du surnageant, 1 mL d’eau UP stérile, 100 puL de tampon EDTA 0,5 M pH 8,0,
250 pL de Tampon RNAse, sont ajoutés ainsi que 50 000 U de lysosyme et 100 U de
protéinase K a I’aide d’une petite spatule pour hydrolyser le peptidoglycane. Le tube est agité
a I’aide d’un vortex et laissé incuber 2 heures a température ambiante. 100 puL de SDS a 10%
sont ajoutes. Ce tensioactif permet d’améliorer la lyse cellulaire. La suspension est
homogénéisée par inversion et répartie dans 2 microtubes qui sont centrifugés a 10 000 g
pendant 15 minutes. Le surnageant est récupéré dans un nouveau tube dans lequel sont versés
600 uL de phénol/chloroforme/acide amylique. Le mélange est homogénéisé puis centrifugé a
10 000 g pendant 15 minutes. La phase supérieure est prélevée délicatement et déposée dans
un nouveau microtube en prenant garde a ne pas prendre de protéines qui sont précipitees a
I’interface. L’ADN est rincé 2 fois au chloroforme (V :V =1), et a chaque fois, la phase
supérieure est récupérée. Apres les 2 rincages, 1 volume d’isopropanol est ajouté et mélangé
délicatement en tenant le tube horizontalement jusqu’a ce qu’un filament blanchatre se forme.
L’ADN est stocké a — 80 °C pendant une heure puis décongelé a température ambiante. Le
tube subit alors une centrifugation a 10 000 g pendant 10 minutes. Apres élimination du
surnageant, le culot est lavée a I’éthanol 96% et stocké a — 80 °C. Le lavage a I’éthanol est
réitéré, et aprés un retrait délicat du surnageant, le culot est laissé a sécher a température

ambiante, puis stocké a — 20 °C.

Protocole modifié & partir du kit DNAEasy Blood and Tissues, Qiagen

L’echantillon est centrifugé a 8 000 g pendant 10 minutes. Le culot bactérien est resuspendu
dans 180 pL de tampon de lyse enzymatique, et placé a incuber a 37 °C pendant 30 minutes.
Dans ce tube sont ajoutés 25 pL de protéinase K et 200 pL de tampon AL. Le mélange est
homogénéisé par vortex. Aprés incubation a 56 °C pendant 30 minutes, 200uL d’éthanol
a 96 % sont ajoutés et le mélange est homogénéisé par vortex. La solution est récupéree et

déposée sur une colonne fournie dans le Kit. Apres dépdt de 500 pL de tampon AWL1 sur la
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colonne, le tube est centrifugé a 10 000 g pendant 1 minute. Apres dép6t de 500 pL de
tampon AW?2 sur la colonne, le tube est centrifugé a 10 000 g pendant 3 minutes pour sécher
la membrane. La colonne est alors placée dans un tube neuf, puis 100 puL de tampon AE sont
déposés sur la membrane. La membrane est laissée a incuber pendant 1 minute & température
ambiante puis le tube est placé a centrifuger a 8 000 g 1 min. Cette étape est réitérée, puis

I”’ADN contenu dans les 200 pL de tampon AE est congelé.

Protocole modifié & partir du kit DNA Investigator, Qiagen

Ce kit est congu pour I’extraction d’ADN en faible quantité a partir de différents supports.
Dans le tube contenant I’échantillon sont ajoutés 600 puL de tampon ATL et 30 pL de
protéinase K. Cette suspension est placée a incuber 3 heures a 56 °C, et homogénéisée par
vortex toutes les 20 minutes. Dans le tube sont alors versés 600 pL de tampon AL et 1 pL de
DNA Carrier, puis le tube est incubé a 70 °C pendant 20 minutes, et homogénéisé toutes les 5
minutes. Dans le tube sont alors ajoutés 400 pL d’éthanol a 96 %, puis le mélange est
homogénéisé au vortex pendant 15 s. La fraction liquide est déposée en 2 fois sur la colonne
fournie dans le kit. Le tube est alors centrifugé a 6 000 g pendant 1 minute. En cas de
colmatage par des fibres par exemple, la fraction retenue par la membrane est mélangee
doucement en aspirant avec la micropipette et le tube est recentrifugé brievement. Sur la
membrane sont déposés 500 pL de tampon AW1, puis le tube est centrifugé a 6 000 g pendant
1 minute. Sont ensuite déposés 700 pL de tampon AW2 sur la membrane, et le tube est
centrifugé a 6 000 g pendant 1 minute. Sur la membrane sont déposés 700 pL d’éthanol
a 96 % et le tube est centrifugé a 6 000 g pendant 1 minute. Le tube est recentrifugé
a 10 000 g pendant 3 minutes pour bien sécher la membrane. Enfin, 20 uL de tampon ATE
sont déposés sur la membrane, qui est incubée 30 min a température ambiante. L’ADN est
récupéré dans un nouveau tube apres centrifugation a 10000 g pendant 1 minute. Cette
opération est réitérée en ajoutant 15 pL de tampon ATE sur la membrane, en incubant 30 min

et en centrifugeant a 10 00 g pendant 1 minute.

4.4.3. Protocoles d’amplification d’ADN

L amplification d’ADN a partir de I’échantillon complexe provenant de la peau ou du textile

est réalisée par réaction en chaine par polymérase (PCR) sous héte a flux laminaire.
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Préparation du mix PCR

A partir des extraits d’ADN, 2uL de matériel génétique sont prélevés et déposés dans un
microtube stérile, puis 5 pL de Tampon MgCl, 10X, 0,5 pL de chacune des 2 amorces a 100
pmol/uL, 0,4 uL de dNTP a 2,5 mM, ,25 uL de Taqg Polymérase 250 U sont versés dans le
tube. Le volume final est ajusté a 50 uL H,O UP.

Les échantillons subissent une premiére amplification a I’aide des amorces HDA-1 et HDA-2
(voir Tableau 14).

Afin d’obtenir un fragment de 200 paires de bases, le produit de PCR1 est soumis a une
migration en gel d’agarose a 2 %. La bande correspondant a 200 paires de bases est extraite
au scalpel puis purifiée a I’aide du kit Extract II. 2 pL de cet extrait sont soumis & une 2°™
PCR en utilisant les amorces HDA-1-GC et HDA-2 (voir Tableau 14).

Tableau 14 : Amorces utilisées pour amplifier I’échantillon d’ADN

Amorce Séquence de nucléotides (5'-3")
wo1l AGAGTTTGATC [AC]TGGCTC
wo12 TACGCATTTCACC[GT]CTACA
HDA1 ACTCCTACGGGAGGCAGCAGT

(CGCCCGGGGCGLCGCCCCGGGCGGGGCGGGGGCACGGGGGER)

HDAL-GC ACTCCTACGGGAGGCAGCAGT

HDA2 GTATTACCGCGGCTGCTGGCA.

Programmes de température de PCR

Les PCR sont réalisées dans un thermocycleur programmeé pour effectuer les cycles présentés

dans la Figure 24.
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40 cycles 20 cycles
PN PN
- ~ - ~
94°C 94°C 94°C 94°C
4min i 30s | 4min i 30s |
i 72°Cc | 72°C i 72°Cc | 72°C
1min | 7 min : 1min { 7 min

58°C l— | 58°C l—
1 min | | 1 min |

4°C, | | 4°C, =

Figure 24 : Programmes de température de PCR

4.4.4. Protocoles d’électrophoreéses

Migration en gel d’agarose

Les gels pour vérifier la présence d’ADN extrait contiennent 0,6 % d’agarose dans du tampon
TAE 1X et du SybrSafe 1 X. lls sont placés dans une cuve d’électrophorese soumise a un
voltage constant de 80 V durant 2 heures.

Les gels pour vérifier la présence de fragments amplifiés d’environ 200 paires de base
contiennent 2 % d’agarose dans du tampon TAE 1X et du SybrSafe 1 X. Ils sont placés dans

une cuve d’electrophorése soumise a un voltage constant de 80 V durant 2 heures.

Migration en gel de TTGE

Pour realiser le gel de polyacrylamide utilisé pour la migration dénaturante, 12,6 g d’urée sont
pesés dans un tube stérile de 50 mL. En paralléle, environ 100 mL d’eau sont chauffés au four
a micro-ondes. L’urée est complétée avec de I’eau UP jusqu’a la gradation 20 mL et le tube
est placé dans I’eau chaude jusqu’a dissolution de I'urée. Dans ce tube sont ajoutés
600 pL de glycérol, 600 pL de TAE 50 X, et 8 mL d’acrylamide/bisacrylamide. La solution
est complétée a la graduation 30 mL avec de I’eau UP, puis le tube est laisser a refroidir. Au
dessus d’un nouveau tube de 50 mL stérile, la solution est filtrée & I’aide d’une seringue de 20
mL et d’un filtre seringue 0,2 um.

Environ exactement 0,1 g d’ammonium persulfate sont pesés et dissous dans 1 mL d’eau UP
pour obtenir une solution a 10% exactement.

Aux 30 mL de la solution sont ajoutés 15 pL de TEMED et 150 pL de la solution

d’ammonium persulfate fraichement préparée.

84



Chapitre 2 : Matériel et méthodes

La solution est alors coulée rapidement entre 2 plaques de verre serrées de maniére
hermétique a I’aide du dispositif Biorad fourni avec le matériel du DCode. Le gel obtenu est
laissé a reposer 1 heure. Les puits sont rinces au moins 5 fois au tampon TAE 1 X avec une
seringue munie d’une aiguille de maniére a ne laisser aucune trace de polyacrylamide ou

d’urée.

Les gels de TTGE sont placés dans la cuve DCode soumise a un voltage constant de 40 Volts.
Le gradient de température est une migration de 62,8 °C a 68 °C a 0,2 °C/heure, soit une
durée de migration de 26 heures.

4.45. Traitement des résultats

Les gels sont scannés sous U.V. et sont retraités a I’aide du logiciel Image J.

Le traitement des gels d’électrophorése est réalisé a I’aide du logiciel libre de traitement
d’images Image J développé par le National Institute of Health. Il est disponible sur le site
web http://rsbweb.nih.gov/ij/. Les gels photographiés sont traités par Image J, en soustrayant

le fond (5,0 pixels), et en augmentant le contraste (0,1 pixel saturé).

4.4.6. Mesure des seuils de détection par TTGE

Des inoculums de Corynebacterium jeikeium, CIP 7171, Corynebacterium minutissimum et
Staphylococcus epidermidis sont mis en culture dans 50 mL de bouillon cceur cervelle
supplémenté a 1 % de Tween 80 pour Corynebacterium jeikeium en fioles d’Erlenmeyer
pendant une nuit a 33 °C et 200 tpm.

Chacune de ces suspensions bactériennes est diluée de 10 & 107 dans de I’eau physiologique
stérile. Ces dilutions sont étalées sur boite pour effectuer un dénombrement, et en parallele,
50 pL de chacune des dilutions sont déposés sur un écouvillon, qui est soumis au protocole de
TTGE. Ainsi, il est possible de déterminer la limite de détection de la méthode d’extraction et
amplification d’ADN en UFC.
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5. Mesure des émissions odorantes

5.1. Panel entrainé

Sur la partie axillaire du textile sont découpés 0,4g d’échantillon qui sont placés dans un
flacon de 60 mL, 2 heures a 80°C en étuve Les mesures par panel entrainé sont réalisées a
I’IFTH (Institut Frangais du Textile et de I’Habillement) sur un panel de 7 juges.

Il est demandé aux juges d’évaluer les échantillons selon la méthodologie du « champs des
odeurs® ». Le « champs des odeurs® » regroupe 45 molécules placées dans I’espace autour
de 6 pdles olfactifs principaux (soufré, amine, pyrazine, citral, a-pinene et vanilline). Ces
molécules sont représentatives de tout I’espace odorant (voir Figure 25). L’odeur d’un
échantillon est évaluée qualitativement par les panélistes en référence a ces molécules. Si un
des référents est cité, cela signifie que I’odeur percue s’en rapproche ou peut étre décrite par
ce référent. La citation d’une molécule n’implique pas nécessairement la présence de cette

molécule dans I’échantillon.

CHAMP DES ODEURS

d'apres Jean-Noé&l Jaubert

STAUCTURRE D&
PRI PAL POLES!
ALLACEE W se—

MESE & PLAT
OE LA STAUCTURAE
DANS LLSPADE

GRILLEE

= RRRRL A

Figure 25 : Représentation aplanie du Champ des Odeurs, d’aprés Jaubert, 1983

L’intensité odorante est mesurée par les juges a I’aide du Tableau 15.

86



Chapitre 2 : Matériel et méthodes

Tableau 15 : Descripteurs associés aux notes d'intensité olfactive pour une mesure par panel entrainé
Note Equivalent

Imperceptible

Perceptible, non dérangeante

Clairement perceptible mais non dérangeante
Dérangeante

Trés dérangeante

Insupportable

oA~ W(IN (-

5.2. Evaluation selon la méthode interne a I’entreprise (panel restreint)
L’entreprise Oxylane a developpé une méthode interne simplifiée dont le codlt de revient est
moins élevé que le panel utilisant la méthode du Champ des Odeurs. L’odeur est uniguement
jugée en intensité et non en qualité. Les T-shirts sont portés par un testeur et placés a sécher a
température ambiante pendant 24 h. Le lendemain, 3 juges internes hument la zone axillaire
du vétement et donnent une note au textile allant de 0 a 10. Les repéres sont O : odeur

imperceptible, 10 : odeur insupportable pour un vétement.

5.3. Chromatographie phase gazeuse/spectrometre de masse - port olfactif

Un prélevement de 120 mg est effectué sur I’échantillon et placé dans un tube en INOX vide
et chauffé a 100 °C pendant 30 minutes. 1 mL de I’espace de téte est injecté dans la colonne
chromatographique qui sépare les composés chimiques. Chaque composé est identifié par
spectrométrie de masse. En parallele est associé un port olfactif pour permettre une
identification olfactive des composés séparés. L’opération est repétée 3 fois pour permettre a
3 juges de réaliser un aromatogramme. Chacun des juges doit associer un référent a chaque
odeur détectee en sortie de colonne et lui donner une intensité sur une échelle de 0 a 5.

5.4. Nez électronique
Plusieurs dispositifs analytiques reposant sur des technologies différentes sont appelés nez
électronique. Historiquement, le nez électronique était constitué d’un ensemble de 6, 9 ou 12
capteurs a oxydes de métaux (MOS : metal oxide sensor) mis en contact avec I’échantillon a
traiter. L’adsorption des molécules volatiles sur les capteurs provogque une variation de
I’impédance des capteurs. L’ensemble des données est traité statistiquement par analyse en
composantes principales (voir p.90). Par extension, le terme nez électronique a été utilisé pour
décrire tout appareil mesurant des composés volatils et pour lequel le traitement des données
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est réalisé par analyse en composante principale. Ainsi, la technologie Heracles utilisée dans
le chapitre 5 est un microchromatographe a ionisation de flamme comportant 2 colonnes en
parallele. Ces deux colonnes de 2 m de longueur et de 100 um de diametre ont des polarités
différentes (DB5 apolaire, DB1701 Iégérement polaire) pour pallier les éventuelles coélutions.
Toutefois, chaque pic est considéré comme un capteur indépendant, et le traitement de
données est réalisé par analyse en composantes principales a I’aide du logiciel Alphasoft
V12.37.

5.4.1. Ildentification par indice de Kovatz

La détection par spectrométrie de masse est une technique courante d’identification de
composés chimiques. Ce détecteur est cependant moins sensible que le détecteur a ionisation
de flamme, et la limite inférieure de détection est justement un facteur limitant pour le
spectromeétre de masse dans la mesure des odeurs. De plus, si le détecteur a ionisation de
flamme ne permet pas d’identifier formellement une molécule, le calcul de I’indice de Kovatz
basé sur le temps de rétention relatif d’un composé permet d’obtenir des indications trés
précises quant a la nature de ce composé organique.

L’indice de Kovatz est une valeur calculée pour un composé organique pur permettant de
déterminer son temps de rétention relativement aux temps de rétention d’autres corps purs
connus, en s’affranchissant des caractéristiques du programme de température. Il est calculé a

I’aide de la formule suivante.

I 'X) -1 'n

I, =100/ n+ (N —n) 09tz X) ~log(ty 1)

log(t;'N) —log(t; 'n)
Ou Ik est I’indice de Kovatz, n est le nombre de carbones d’un alcane de taille inférieure a
celle du composé organique consideré, N est le nombre de carbones d’un alcane de taille

supérieure a celle du compose organique considéré et tr' est le temps de rétention.

Réciproguement, des tables sont disponibles permettant I’identification de molécules a partir
de leur indice de Kovatz. Les temps de rétention observés sur les 2 colonnes (DB5 et

DB1701) permettent de déterminer I’indice de Kovatz des pics détectes, qui sont comparés a
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des valeurs présentes dans une table répertoriant de nombreux composés organiques. Ceci

permet de proposer I’identification des molécules ayant engendré un signal sur I’appareil.

5.4.2. Paramétres d’utilisation du nez électronique

Les parameétres d’utilisation sont présentés dans le Tableau 16.

Tableau 16 : Paramétres d’utilisation du nez électronique Héraclés

Paramétre Valeur

Type de flacon 20 mL

Quantité d’échantillon 0,5+0,005¢g

Température du four 60 °C

Durée d’incubation 20 min

Température seringue 70 °C

Volume injecté 5 mL

Température de I'injecteur 200 °C

Température d'adsorption du piege 40 °C

Température de désorption du piege 250 °C

Programmation des colonnes 40 °C (10s) a 270 °C (4s) a5
°Cls

Durée d'acquisition 60 s

6. Statistiques

Sauf dans le cas de I’analyse en composante principale présentée dans le chapitre 5, les

statistiques présentees ici proviennent des valeurs obtenues par Excel.

6.1. Tests statistiques
Le coefficient de corrélation est calculé a I’aide de la formule suivante :

- cov(X,Y)
o, 0, '

Le test de Student, basé sur I’étude de la variance, vérifie I’égalité des moyennes des 2
échantillons en comparant la valeur de I’estimateur t suivant a une valeur seuil fournie dans la
table de Student.

o (x— )
s/ain-1
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6.2. L’analyse en composantes principales (ACP)
Le principe de I’ACP est de considérer un ensemble de nombreux indicateurs pour quantifier
un phénomene connu et de chercher a établir des corrélations multiples. L’objectif est de

diminuer le nombre d’indicateurs tout en gardant une bonne représentativité des données.

Dans le cas présenté ici, I’ensemble des pics détectés sur I’ensemble des chromatogrammes
des échantillons constitue I’ensemble d’indicateurs (30 molécules identifiées et 16 molécules
détectées, soit 46 indicateurs). A chaque indicateur est attribuée une dimension. Soit p le
nombre de tous les pics détectés sur tous les chromatogrammes, les données de I’étude
constituent un nuage N de points dans un espace a p dimensions (ici, p = 46). La coordonnee

d’un échantillon sur I’axe i est I’aire sous le pic i.

Les données sont présentées sous forme de matrice :

X X,
X =individus| ... .
X/ Xp

Si un des pics a la méme aire sur tous les chromatogrammes, la dimension associée a cette
mesure est de faible importance dans la description de I’étendue des données et son
importance sera amoindrie dans le traitement statistique des données. Le point représentant un
échantillon sera donc projeté dans un espace a p-1 dimensions, et ce jusqu’a atteindre un

espace a 2 dimensions dans la majorité des cas (et dans I’étude présentée ici).

A la fin de I’ACP, les données peuvent donc étre représentées dans un plan. Il ne s’agit pas
des 2 dimensions les plus caractéristiques, mais des axes définissant les données transformées
pour pouvoir étre représentées suivant des coordonnées x et y qui fournissent le maximum
d’information possible sur la diversité des points. Ces axes ne sont donc pas les valeurs
mesurées pour les 2 pics ayant fourni les résultats les plus variables sur les chromatogrammes
traités mais bien les projections permettant de conserver le maximum d’information sur les

données.
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Le principe est donc de minimiser les écarts entre les points du nuage N et leur projection,
c’est-a-dire de perdre le moins d’information possible sur un point, tout en éliminant les
dimensions les moins pertinentes qui définissaient sa position. En langage mathématique, il
faut maximiser I’inertie du nuage. L’inertie est la somme des carrés des distances par rapport
au centre de gravité du nuage de point. Dans le cas présenté ici, tous les points ont la méme

ponderation. L’inertie est donc un indicateur de dispersion.

Cela signifie qu’il faut trouver le sous-espace Ek de dimension k (k<p, et ici k=2) tel que I5,
I"inertie du nuage N par rapport & I’espace Ek soit minimum. 15, est exprimée de la maniére

suivante :
I£ =Y pdi(x'E,)

Ou pi est la pondération sur les individus, mais ici p =1 pour tout i. dy est la distance définie

par la métrique M, c'est-a-dire la distance entre la coordonnée du point et I’inertie du nuage.

Chague pic détecté sur chaque chromatogramme est donc assimilé a une mesure indépendante
et traité par ACP avec le logiciel Alphasoft VV12.37. Ce logiciel intégré au nez électronique
permet d’obtenir des cartes olfactives de chacun des tissus présentant en abscisse la principale
composante de la variabilité et en ordonnée la composante secondaire de cette variation a

partir des chromatogrammes.
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I’émission des odeurs sur textile synthétique (PET)
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La revue bibliographique a montré le r6le des bactéries de la flore commensale dans la
formation des odeurs de transpiration sur la peau. Toutefois, en présence de textile, le
phénoméne devient plus complexe. En effet, le textile émet des odeurs, mais le lieu de

production des molécules responsables n’est pas connu.

Le schéma présenté dans la Figure 26 illustre les différentes possibilités :

Textile seul

Légende
& Bactéries
Sueur

A4 Composés
odorants

Transfert
liquide

,~S" Volatilisation

Perception

A

» &
» <

Exercice physique Séchage

v

Figure 26 : Hypotheses sur les mécanismes de production et d’émission des odeurs de transpiration sur
composant textile

En tant que premiere approche, déterminer le lieu de production des molécules odorantes

permettrait de mieux comprendre les phénomenes d’émission d’odeurs.

Les hypothéses sur la localisation de la production des molécules odorantes sont les
suivantes :
1. La flore initialement présente sur le textile produit des molécules odorantes. Le transfert de

la flore cutanée et des molécules volatiles produites sur la peau vers le vétement sont
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négligeables. Les bactéries initialement présentes sur le vétement produisent les émanations

malodorantes a partir de substrats d’origine cutanée.

2. La flore commensale cutanée est transférée sur le textile, ou elle produit des molécules
odorantes. La quantité transférée de molécules malodorantes transférées est négligeable.
L’emission de molecules volatiles par le vétement est principalement fonction des substrats et

de la flore transférés.

3. La flore commensale n’est pas transférée sur le textile. L’émission de molécules volatiles
malodorantes est principalement fonction des molécules volatiles malodorantes transférées de

la peau vers le vétement.

Pour déterminer cela, il convient donc de mesurer en parallele la concentration bactérienne

cutanée, la concentration bactérienne sur textile, et I’odeur émise par le textile.

Parmi les différentes matiéres utilisées dans la conception de vétements de sport, le
polyéthyléne téréphtalate est associé a I’odeur des matieres synthétiques et reconnu par les
usagers comme particulierement odorant. Par conséquent, ce premier chapitre présentera
I’étude des odeurs de transpiration émises par cette matiere uniquement et les essais seront

faits sur un textile réalisé en composant 1 (voir Tableau 11, p.62).

Ceci nécessitera tout d’abord de cadrer I’étude d’un point de vue microbiologique et de
déterminer la facon de collecter la flore bactérienne. Les essais préliminaires permettront
également de cibler la gamme de concentration bactérienne attendue sur le textile et sur la
peau.

Ensuite, le dispositif étant validé, il sera mis en place pour un échantillon plus large de 14
sujets volontaires afin de quantifier la flore bactérienne sur la peau et sur textile. En parallele,
les émissions odorantes seront mesurées par 3 méthodes (spectrometre de masse, panel
entrainé, panel restreint).

La corrélation entre les émissions d’odeurs sur PET et la concentration bactérienne sur la peau
et sur le textile sera ensuite discutée et une conclusion sur la localisation de la production des

molécules odorantes dans le cas étudié sera proposée.
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1. Etudes préliminaires

1.1. Evaluation de la concentration bactérienne initiale du textile
L’ensemble des testeurs est situé a Villeneuve d’Ascg, mais les échantillons sont envoyés par
Chronopost a Vandoeuvre-les-Nancy pour le dénombrement bactérien. Afin de se placer dans
les mémes conditions, un coupon neuf de textile en PET est envoyé par courrier puis stocké
pendant une durée supérieure a un mois en armoire fermée. Sur ce coupon sont prélevés deux
échantillons de 150 cm2 qui sont soumis a une extraction bactérienne par agitation magnétique

pendant 30 minutes en eau physiologique stérile.

Aprés incubation a 30 °C pendant 5 jours sur milieu BHI et sur milieu BHI +Tween 80 0,1 %,
aucune colonie n’est détectée dans 100 pL de la solution d’extraction.
La concentration bactérienne initiale sur textile en PET est donc assimilée a 0 UFC/cm?2 de

textile dans les conditions opératoires.

Peu d’informations sur la concentration bactérienne moyenne sur un textile propre sont
disponibles dans la littérature. Toutefois, Mac Queen et (2007) ont mis en évidence une

diminution de la population bactérienne sur PET, d’un facteur 100 en 3 semaines.

Le temps de stockage des échantillons en PET étant de I’ordre de quelques mois, pour la suite
de ce travail, la concentration bactérienne initiale sur un textile propre sera donc considéree

comme négligeable, pour le composant 1, comme pour les autres composants.

Par conséquent, I’hypothése 1 selon laquelle la flore initialement présente sur le textile

produit des composes odorants est écartée.

1.2. Effet localisation et mode de prélevement

La mise en place d’un test impliquant 14 sujets étant lourde, il convient de cadrer précisément
I’étude en réalisant les expérimentations a plus petite échelle, sur un sujet.

Plusieurs points doivent étre déterminés au préalable : le mode de prélevement de la flore
cutanée (écouvillon, biopsie), le mode de prélevement de la flore sur textile (agitation,

ultrasons) et I’effet de la latéralité (égalité de la concentration bactérienne sous I’aisselle
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droite et gauche). Enfin, I’effet lieu de collecte (peau ou vétement) est testé au préalable pour

déterminer la gamme de concentration bactérienne attendue sur un plus grand échantillon.

La flore cutanée peut étre collectée de deux manieres, par biopsie ou par écouvillonnage.
Chevalier et al (1987) ont montré que les biopsies et les écouvillonnages effectués sur sujets
géneéraient des différences significatives en termes quantitatifs, mais pas en termes qualitatifs;
la proportion de chaque genre bactérien restait la méme. Par ailleurs, cette derniere technique
est largement privilégiée pour des raisons évidentes d’acceptation du test par les sujets. Les
prélevements de flore cutanée seront donc effectués par écouvillonnage, et aucune étude sur la

pertinence de la technique de collecte ne sera présentée ici.

En revanche, il existe plusieurs méthodes de prélevement de la flore sur textile, et le principal
facteur influencant le taux de récupération est la force d’adhésion des cellules bactériennes sur
le textile. Si ces forces d’adhésion sont faibles, un simple bain du textile en eau physiologique
sous agitation magnétique suffit, tandis qu’une extraction par ultrasons est plus adéquate si les
forces d’adhésion sont plus importantes. Ceci affectant profondément les résultats, il est
nécessaire de statuer a priori sur le choix du meilleur mode d’extraction des bactéries sur

textile et I’étude de ce facteur sera présentée dans la premiére partie de ce chapitre.

Par ailleurs, pour étudier le role de la flore bactérienne dans la formation des odeurs de
transpiration sur textile, il serait intéressant pour I’expérimentateur de pouvoir considérer
I’aisselle droite et I’aisselle gauche d’un méme sujet comme deux répétitions d’un méme
échantillon. Toutefois, rien ne le prouve. A ce titre, la pratique de sports latéralisés au cours
desquels la main forte est plus sollicitéte, comme les sports de raquettes ou les sports
nécessitant un drible ne seront pas considérés dans le cadre de cette étude, mais I’étude de
I’impact de la latéralité sur le dénombrement bactérien est un pré-requis important pour la

suite.

Les 2 parameétres testés au préalable sont donc la variabilité latérale intra-sujet et I’effet mode
de collecte sur textile. Une deuxieme étude préalable vérifiera I’égalité du dénombrement

bactérien entre la peau et le textile (ou effet lieu de collecte).
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Afin de statuer conjointement sur I’effet « latéralité » et sur I’effet « mode de collecte sur
textile », un sujet est sollicité pour effectuer une activité physique. Son T-shirt en PET est
ensuite découpé sous I’aisselle droite et I’aisselle gauche puis chaque fragment de textile est
redécoupé en deux pour étre soumis aux 2 protocoles d’extraction (ultrasons et agitation
magnétique). Les données sont ensuite traitées par une analyse de la variance (ANOVA) a
deux facteurs.

Les donnees brutes sont présentées en annexe 1. Le Tableau 17 présente les résultats obtenus.

Tableau 17: Etude conjointe de l'effet "latéralité" et de I'effet "mode de collecte" sur la flore
bactérienne revivifiable, résultats de dénombrements réalisés en triplicat a partir de T-shirts en PET

portés par un sujet.

Mode de collecte

Cots Agitation Ultrasons
Mesures |Valeurs moyennes Mesures |Valeurs moyennes
5000 12000

Gauche |7667 7,0+1,8.10° UFC/cm? 11667 1,1+0,1.10% UFC/cm?
8333 10000
10000 1333

Droite  |13000  [1,3+0,3.10*UFC/cm?  |17333  [7,4+8,6.10° UFC/cm?
15000 3667

Le facteur «mode de collecte sur textile » comporte deux niveaux : agitation magnétique ou
ultrasons. Pour déterminer s’il existe une différence entre les 2 modes de collecte, deux

hypotheses complémentaires sont posées :

- Ho: Les séries de données obtenues par agitation magnétique et par ultrasons
proviennent de la méme population statistique. Il n’y a pas d’effet mode de collecte.

- Hj: Statistiguement, les 2 séries de données proviennent de 2 populations

différentes. Il y a donc une différence non nulle entre les 2 modes de collecte.
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De méme, le facteur latéralité comporte 2 niveaux : collecte sur la partie droite du textile et
collecte sur la partie gauche du T-shirt. Pour déterminer s’il existe une différence entre les 2

cotés du T-shirt du sujet, deux hypothéses complémentaires sont posées :

- H’o : Les séries de données obtenues par le dénombrement de la flore présente sur la
partie droite du textile et sur la partie gauche du textile proviennent de la méme population
statistique. 1l n’y a pas d’effet latéralité.

- H’;: Statistiqguement, les 2 séries de données proviennent de 2 populations
différentes. Il y a une différence non nulle entre les 2 cotés.

L analyse de la variance permet de déterminer si le niveau de chacun des facteurs a un impact
sur la valeur du dénombrement du dénombrement obtenu. Pour cela, la contribution des
variances (ou sommes de carrés des écarts, SCE) expliquées par chacun des facteurs sont

comparées a la variance résiduelle, expliquée par le hasard.

Ceci s’exprime de la maniére suivante :

SCE,,, =SCE + SCE

total facteurs résiduelle

En pratique, la variance totale et la variance des échantillons de chacun des facteurs est aisee a
obtenir. La variance résiduelle (due au hasard) est donc obtenue par soustraction.
Dans le cadre de cette ANOVA, I’éventuel effet d’interaction «latéralité » et « mode de

collecte sur textile » est négligé, car il n’a pas sens.

Ce test reposant sur I’hypothése fondamentale de la normalité des résidus, I’observation de la
distribution des valeurs permet de visualiser le bien-fondé de cette hypothése dans le cadre
des résultats obtenus. Les dénombrements réalisés dans le cadre de cette étude préalable sont

tous reportés sur le graphique présenté dans la Figure 27.
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Distribution des valeurs
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Figure 27 : Distribution des dénombrements cutanés obtenus réalisés dans le cadre de I’étude préalable.
Les résultats sont classés par ordre croissant et exprimés en UFC (x 1000) /cm2 de peau.

Devant la relativement bonne distribution graphique des valeurs autour de la droite de
régression linéaire, I’hypothese de la normalité des résidus est acceptée. Ceci permet de tester
les hypotheses précédemment énoncées par analyse de la variance.

Pour chacun des facteurs, la somme des carrés des écarts de chaque valeur a la moyenne de
chaque facteur est calculée (SCE) et rapportée aux degrés de liberté (ddl) du facteur. La
valeur F est obtenue en divisant le rapport SCE / ddl de chacun des facteurs par celui obtenu
pour la variance interne. Cette valeur est comparée a la valeur Feitigue, limite maximale
d’acceptation de I’hypothese Ho au risque 5 %. Les résultats sont présentés dans le Tableau
18.

Tableau 18 : Résultats de I'analyse de variance au risque 5 % pour les facteurs latéralité et mode de
collecte

Source de variation SCE ddl F calculé Valeur P F critique
Latéralité 2675296 1 0,12548849 0,73231214 5,31765506
Mode de collecte 750000 1 0,03517152 0,85590601 5,31765506
Variation interne 237488704 8

Ici, la valeur p est la probabilité que I’hypothése Hy soit vraie. Les valeurs F critiques sont
obtenues dans une table de Fisher, au risque 5 % et pour les degrés de liberté 1 (pour chacun

des facteurs) et 8 (pour la variance résiduelle).
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Au risque 5%, pour I’effet « latéralité », Feacue (0,125) est inférieur a Feritique (5,318). Par
conséquent, I’hypothése Hy est acceptée, il n’y a donc pas d’effet latéralité influant sur le
dénombrement de la flore présente sur la zone axillaire d’un T-shirt en PET aprées porter dans

les conditions de I’étude.

De méme, au risque 5%, pour I’effet « mode de collecte », Feacue (0,035) est inférieur a
Feritique (5,318). Par conséquent, I’hypothése Hy est acceptee, il n’y a pas d’effet « mode de

collecte ».

Cette premiere expérimentation permet donc d’établir qu’il n’y a pas de différence, au risque
5 %, entre le dénombrement d’un textile porté au niveau de I’aisselle droite et au niveau de
I’aisselle gauche. En pratique, cela signifie que les dénombrements de flore revivifiable a
partir des prélevements effectués sur I’aisselle gauche et I’aisselle droite d’un méme sujet

peuvent étre considérés comme égaux.

D’autre part, la collecte de la flore sur textile peut étre effectuée par agitation magnetique ou
par ultrasons, cela n’affectant pas le dénombrement de la flore revivifiable. L’agitation
magnétique peut donc étre utilisée sans risque de sous-estimer la population microbienne. En
outre, cela met en évidence la relative faiblesse des forces d’adhésion des bactéries sur le
support textile, et confirme les résultats de Auroy et Perwuelz (2008) selon lesquels
I’adhésion bactérienne est réversible sur un temps court et due a des interactions faibles de
type liaisons de Van der Waals.

Le dernier point a évaluer est I’effet lieu de collecte (peau ou T-shirt). La premiere étude
préalable ayant montré que cette premiere série de résultat est assimilable a une seule
population, celle-ci va donc étre comparée aux résultats obtenus par prélévement cutané

réalisés le méme jour sur le méme sujet.

Le Tableau 19 ci-aprés présente les résultats obtenus. Les données brutes sont présentées en

annexe 2.
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Tableau 19 : Résultats de dénombrements réalisés sur la peau et sur textile, réalisés en triplicat le
méme jour sur un méme sujet a partir de prélévements cutanés et de textile mis en contact de
l'aisselle

Peau Textile
Moyenne 3,1.10* UFC/cm? 9,6 .10° UFC/cm2
Ecart-type 0,7 .10* UFC/cm? 4,7 10° UFClem?

Sur les 2 modalités présentées ici, il n’y a plus qu’un seul facteur de variation, I’effet « lieu de
collecte ». L’égalité des moyennes peut donc étre vérifiée par un test de Student, avec les
hypothéses suivantes :

- Ho : la moyenne des valeurs obtenues sur un lieu de prélévement est égale a la valeur
de la moyenne totale

- Hi : la moyenne des valeurs obtenues sur un lieu de prélevement est différente de la
valeur de la moyenne totale. Le choix est fait de réaliser ce test de maniere bilatérale, car rien
n’indique, a priori, que les dénombrements seront supérieurs sur I’un ou lautre des

prélevements.

Pour les 2 échantillons présentés, les valeurs calculées de I’estimateur t du test de Student

sont regroupées dans le Tableau 20 avec les valeurs t critiques associées.

Tableau 20 : Estimateurs statistiques des échantillons obtenus a partir des dénombrements réalisés a
partir d’écouvillons cutanés et de collectes microbiennes sur textile et valeurs critiques de la table de
Student

Estimateurs statistiques Peau Textile
Valeur t calculée 4,807 5,028
Valeur t critique au risque 5 % 2,015 1,796
Valeur t critique au risque 1 % 3,365 2,718

Pour I’échantillon «peau», au risque 5 % et a 5 degrés de liberté en test bilatéral, la table de
Student fournit t tape = 2,015. La valeur t caicuiee (4,807) est donc supérieure a la valeur fournie
par la table (2,015). Pour le facteur « peau », I’hypothese Hg est donc rejetée au risque 5 %.

De méme, au risque 1 %, t cacuiee €St SUPErieure a t e (3,365), Ho est donc rejetée : il y a une

différence tres significative entre la moyenne totale et la moyenne « peau ».

Les tailles des échantillons étant différentes, les valeurs de t critiques le sont aussi.
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Pour I’échantillon « textile », au risque 5 % et a 11 degrés de liberté en test bilatéral, la table
de Student fournit la valeur t e = 1,796. La valeur t cicuice (5,028) est donc supérieure a la
valeur t ypie (1,796). Pour le facteur « textile », I’hypothése Hy est donc également rejetée au
risque 5 %. De méme, au risque 1 %, t cacuise €St SUpérieure a t pe (2,718), Ho est donc
rejetée: il y a une différence trés significative entre la moyenne totale et la moyenne

« textile ».

Cette différence trés significative entre le dénombrement bactérien sur la peau et sur le textile
dans le cadre de I’étude préliminaire laisse supposer qu’il en sera de méme pour I’étude a plus
grande échelle, et montre la nécessite d’effectuer les 2 préléevements. De plus, afin de
quantifier cette difference, le calcul d’un taux de transfert semble nécessaire. Sur une pratique
sportive d’une heure, la croissance est négligeable, le taux de transfert est donc calculé de la

maniére suivante :

Dénombrement sur textile
Taux de transfert = x100

Dénombrement sur peau + Dénombrement sur textile

Dans le cas de cette étude préliminaire, il est estimé a 30 %, mais il est probable que celui-ci
soit fonction de la nature des interactions bactériennes avec la peau, c’est-a-dire de la nature
de la flore, et donc variable selon les individus. L’étude de ce taux de transfert sera donc plus
amplement discutée lors de I’interprétation des résultats de I’étude de la variation inter-sujets.

1.3.  Conclusions sur I’étude préliminaire

Ces 2 études préalables permettent d’établir 3 postulats sur lesquels la suite de I’étude va étre
basée :

- Les dénombrements obtenus a partir de prélevements de I’aisselle gauche et de
I’aisselle droite dans les mémes conditions pour un méme sujet peuvent étre considérées
comme non significativement différentes : ceci constitue un gain considérable de temps de

manipulation et de recrutement des testeurs.
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- Le mode de collecte des bactéries sur le textile importe peu, qu’il s’agisse d’agitation
magnétique ou de bain a ultrasons. La force d’adhésion des bactéries sur le textile est donc

relativement faible.

- Le lieu de collecte va influer sur la quantité de bactéries revivifiables extractibles. Le
nombre de bactéries présentes sur la peau est significativement different de celui que I’on
retrouve sur le T-shirt. Ceci aura des répercutions dans la démarche de compréhension des

mécanismes associés a la formation d’odeurs et met également en évidence un point crucial.

La mise en place du cadre méthodologique etant effectuée, I’étude de I’impact de la
concentration bactérienne sur I’intensité de I’odeur peut donc étre réalisée.

Le but est de vérifier la corrélation entre le dénombrement bactérien sur la peau, le
dénombrement bactérien sur le textile et les émissions d’odeurs sur une étude a plus grande

échelle.

2. Quantification de la concentration bactérienne sur PET et sur la peau

pour 14 sujets

Le but de ce chapitre étant de déterminer I’impact de la concentration bactérienne sur les
odeurs de transpiration émises par un T-shirt, il convient dans un premier temps de quantifier
la flore bactérienne sur un nombre relativement important de sujets. Un ensemble de 14 sujets
a été sollicite pour effectuer 35 minutes de course sur tapis. A I’issue de cet exercice, la flore
cutanée est prélevee a I’aide d’un écouvillon et la zone axillaire de leur T-shirt en PET
(composant 1) est découpée pour collecter la flore transférée. La Figure 28 présente les

résultats des dénombrements réalisés sur la peau et sur textile pour les 14 sujets.
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Figure 28 : Comparaison par sujet des résultats de dénombrement exprimés en base 10 pour la peau et le
textile.

Ces résultats vont d’abord étre étudiés séparément, puis le taux de transfert moyen sera

calculé.

2.1. Evaluation de la concentration bactérienne présente sur la peau
Pour les dénombrements cutanés, les résultats obtenus varient entre 10* et 10° UFC/cm? de
peau. La valeur moyenne calculée sur I’ensemble des sujets est de 7,8 + 0,9 x 10° UFC/cm? de
peau. La forte disparité des résultats obtenus nécessite la présentation des valeurs sous un
format logarithmique. Ceci pose la question de la pertinence de cette valeur mais aussi sur les
raisons d’une telle disparité. Le Tableau 21 regroupe les données statistiques de I’échantillon.
Les données brutes sont présentées en annexe 3.
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Tableau 21 : Statistiques descriptives de la série de valeurs obtenues lors du dénombrement de la flore
cutanée par écouvillonnage des 14 sujets

Caractéristiques statistiques

Taille n de I'échantillon 14
Etendue des données 6,7.10"
Moyenne 7,8.10°
Ecart-type 9.10°
Ecart-type/Moyenne 12 %

Les comptages ayant éteé réalisés en triplicata, chaque déenombrement présenté ici est la
moyenne de 3 valeurs. Pour des dénombrements bactériens, le ratio écart-type/moyenne est

jugé acceptable jusqu’a 30 %. Ici, il est de I’ordre de 10 %, ce qui est donc correct.

D’un point de vue statistique, cet échantillon présente une forte étendue, mais il n’y a pas, a
priori, de valeur aberrante. Globalement, la variance des dénombrements bactériens pour
chacun des sujets étant acceptable, ces résultats peuvent étre considérés comme robustes et les
disparités observées ne peuvent donc pas étre imputées a la méthode.

Ces résultats sont néanmoins plus faibles qu’attendu (Leyden et al, 1991 ; Korting et al,

1988), ceci sera discuté en fin de chapitre.

2.2. Evaluation de la concentration bactérienne sur textile
Pour les denombrements sur textile, les résultats des dénombrements de flore totale sur textile
pour les 14 sujets sont compris entre 10° et 10° UFC/cm? de textile. La valeur moyenne
calculée sur I’ensemble des sujets est de 1,6 + 0,6 x 10° UFC/cm? de textile. De méme que
pour les dénombrements sur la peau, les dénombrements sur textiles présentent une forte
disparité selon les sujets. A priori, les mémes raisons que pour la flore commensale sur la
peau peuvent étre invoquées, a savoir une forte variation inter-sujets, mais les valeurs en elles
méme mettent aussi en évidence la faiblesse de la concentration bactérienne observée sur
textile en PET. Le Tableau 22 regroupe les données statistiques de I’échantillon. Les donnees

brutes sont présentées en annexe 4.
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Tableau 22 : Statistiques descriptives de la série de valeurs obtenues lors du dénombrement de la flore
extraite sur textile des 14 sujets

Caractéristiques statistiques

Taille n de I'échantillon 14
Etendue des données 7,0.10°
Moyenne 1,6. 10
Ecart-type 4,5.10"
Ecart-type/Moyenne 30 %

De méme que pour la peau, si I’étendue des données est importante, le rapport écart-
type/moyenne est de 30%, ce qui est relativement élevé, mais reste acceptable pour des

dénombrements bactériens.

2.3.  Taux de transfert

Malgré les fortes différences en valeurs absolues, il apparait que la concentration bactérienne
sur le textile est nettement inférieure a la concentration bactérienne sur la peau pour chacun
des sujets. Il serait intéressant de pouvoir quantifier ces différences. Pour cela, le taux de
transfert est calculé pour chacun des sujets (voir annexe 4). Les résultats sont présentés dans
le Tableau 23.

Tableau 23 : Taux de transfert bactérien entre la peau et le vétement aprés une heure de pratique
sportive.

Prélévement sur Taux de transfert bactérien (%)
Sujetn° 1 4,2
Sujetn°® 2 0,9
Sujetn® 3 83,4
Sujetn° 4 20,2
Sujet n°5 13,5
Sujetn° 6 0,1
Sujetn° 7 15,7
Sujetn° 8 52
Sujetn® 9 11
Sujet n° 10 26,0
Sujetn°® 11 0,2
Sujet n° 12 0,8
Sujetn® 13 0,3
Sujet n° 14 0,2
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D’apreés les expériences préliminaires, la valeur attendue est de I’ordre de 30 %. Avec une
valeur moyenne de 12,3 %, soit environ un dixieme de la flore commensale extractible sur la
peau qui serait transférée sur le textile dans le cadre d’une pratique sportive, ceci montre que
la concentration bactérienne sur la peau et sur le textile ne sont pas du méme ordre de
grandeur. Toutefois, avec des valeurs comprises entre 0,1 et 83,4 %, il apparait que le taux de

transfert est extrémement variable.

La valeur obtenue pour le sujet 3 (83,4 %) semble étonnante, voire aberrante au sein de
I’échantillon. En examinant les données brutes, il apparait que la concentration bactérienne est
plus importante sur textile que sur la peau. Plusieurs explications peuvent étre émises, comme
une contamination initiale du textile ou la contamination lors des manipulations. 1l a donc été

décidé d’éliminer les valeurs relatives a ce sujet dans les résultats présentés ci-apres.

A I’inverse, les sujets 2, 6, 11, 12, 13 et 14 présentent des taux de transferts inférieurs a 1 %,
signifiant ainsi qu’il n’y a presque pas de transfert de la peau vers le vétement pour ces

échantillons.

Il est délicat d’interpréter de telles disparités. Il est possible que les différences observées sur
le transfert de la flore générale soient liées a la nature méme de la flore, qui n’est pas étudiée
dans cette expérience. En effet, il pouvait sembler judicieux de chercher a classer les colonies
observées par caractéres morphologiques et biochimiques, mais leur identification, par la
sélection au hasard d’un nombre limité de colonies semblait laborieuse et n’aurait pas
forcément apporté beaucoup d’informations, leur représentativité pouvant d’ailleurs étre mise
en cause. La qualification de la flore commensale sera donc plus amplement étudiée dans le

prochain chapitre.

Par ailleurs, I’étude bibliographique a montré que les bactéries disposent d’un patrimoine
génétique codant pour de nombreuses molécules glycosylées leur conférant une adhérence
plus ou moins spécifique a la surface de la peau en mettant en jeu des interactions
hydrophobes, électrostatiques etc (Schrdder, 2002).

Un fort taux de transfert pourrait donc s’expliquer par une colonisation supérieure des

squames, facilement détachables, tandis qu’un taux de transfert faible impliquerait une flore
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commensale fortement liée au milieu, sans doute majoritairement localisée dans les follicules

pileux.

Afin d’évaluer I’impact de la concentration bactérienne sur les odeurs, les résultats obtenus
dans cette deuxiéme partie vont a présent étre mis en relation avec les mesures olfactives

effectuées en parallele sur les vétements des sujets.

3. Caractérisation des émissions de composés odorants

Le but du travail présenté ici est de lier la densité bactérienne sur le textile et sur la peau a
I’odeur émise par le textile. Plusieurs méthodes de mesure des odeurs (chromatographie en
phase gazeuse, panel entrainé et panel restreint) ont donc été testées et sont présentées ici.
Cependant, la caractérisation des émissions odorantes est délicate et onéreuse. Ainsi, seuls 10
des 14 testeurs ont été sélectionnés pour évaluer les émissions odorantes de leurs vétements
aprés usage par chromatographie et par panel entrainé. Le panel dit « restreint » étant mis en
place en de maniere interne a I’entreprise, les 14 sujets ont pu étre évalués au moyen de cette

derniére méthode.

3.1. Mesure des émissions odorantes par chromatographie en phase gazeuse
Des prelevements de 0,120 g de textile sont réalisés sur les vétements portés et sont
conditionné a 100 °C dans des flacons hermétiques. Les mesures sont réalisées a I’aide d’un
chromatographe en phase gazeuse couplé a deux détecteurs en parallele: un port
olfactométrique et un spectrométre de masse. Le port olfactométrique permet a un juge
humain d’associer un temps de rétention a un descripteur odorant. Les échantillons sont testés
par 3 juges différents. Le spectrometre de masse disposé en parallele permet de proposer une
identification du corps odorant au temps de rétention (Tr) identifié par le juge. Les
aromatogrammes ainsi obtenus des échantillons 1 et 2 sont présentés en annexe 5. Les
résultats sont présentés dans un aromatogramme, dont un extrait est présenté ci-dessous dans
le Tableau 24.
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Tableau 24 : Extrait de I’aromatogramme obtenu pour le T-shirt du sujet 1. Les identifications en
italique sont basées sur la comparaison des temps de rétention avec une base de données.

Tr (min) Référent/Evocation Intensité |ldentification par MS

5,6 Fleuri (acétate 15 Ethanamine
d’'éthylacétone)

5,79 Aminé 1 Alanine
(triméthylamine)

6,05 Amine-solvant 1-1,5 Ethylacétimidale

6,6 Diacétyl 2 Diacétyl

6,65 Blanco 0,5-1 2-hydroxyéthylurée ou acétamide

7,7-8,1 Piguant acétique/ 0,5/0,5-1 |Acide propanoique
soufré poubelle

8,6 Pyrazine 2 Absence de pic

Les aromatogrammes des vétements testés ont fourni de longues listes de qualificatifs,

composants de I’odeur totale, mais ces listes n’étaient absolument pas répétables suivant les

juges, et les temps de rétention étaient fluctuants (cf annexe 5), rendant le traitement

statistique impossible.

Par ailleurs, les chromatogrammes obtenus en parallele n’ont pas permis d’atteindre les

limites de détection du détecteur a spectrométrie de masse, et ces données se sont avérees

inexploitables.

Ceci laisse penser que cette méthode était sans doute trop ambitieuse pour une premiere

approche. Toutefois, le chromatographe reste un appareil prometteur pour peu que les limites

de détections du dispositif soient atteintes, notamment en augmentant la taille des échantillons

ou en prélevant une plus grande quantité d’air dans I’espace de téte, et en le préconcentrant

sur un piége avant I’injection.

3.2.  Mesure des émissions odorantes par panel entrainé

En dépit de la lourdeur de la mise en ceuvre d’un panel entrainé, cette technique a un seuil de

détection des molécules odorantes plus bas que la majorite des dispositifs analytiques. Ce

panel entrainé constitué de 7 personnes était localisé a I’institut francais du textile et de
I’habillement (IFTH).
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Des prélevements de 0,4 g des T-shirts portés ont été conditionnés dans des flacons de 60 mL
pendant 2 heures a 80 °C avant d’étre évalués par le panel qui leur a attribué une note globale
et une note suivant les indicateurs du Champ des Odeurs. Deux exemples de notation des
échantillons fournies par le panel entrainé sont présentées en annexe 6. Les notes globales
vont tout d’abord étre exposées avant de présenter les descripteurs intermédiaires caractérisant

la nature de I’odeur émise par les T-shirts.

3.2.1. Note globale attribuee aux vétements par le panel entrainé

La Figure 29 illustre la note obtenue par les T-shirts portés par les sujets sélectionnés. Les

données statistiques relatives a la répétabilité n’ont pas été communiquées par I’IFTH.

Intensité de I'odeur percue par le panel

Figure 29 : Notes olfactives attribuées aux échantillons textiles par le panel entrainé

Les notes attribuées aux textiles par le panel présentent des variations relativement faibles
(0,9) au regard de la moyenne observée (3,43). Cela signifie que pour un jury entrainé, tous
les échantillons provenant des T-shirts usages présentent une forte homogenéité dans
I’intensité de I’odeur percue, comprise entre « clairement perceptible » et « dérangeante », et
laisse supposer que tous les échantillons de T-shirt usagés sont semblables. Toutefois, lorsque
les caractéristiques de I’odeur sont décrites, des disparités apparaissent.

3.2.2. Descripteurs intermédiaires évalués par le panel entrainé

A la note globale, les juges du panel ont associé des descripteurs provenant de la méthode
normée du Champ des Odeurs ® (voir Figure 25, p.86), contenant environ 40 descripteurs qui
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doivent permettre de décrire toutes les odeurs. Deux exemples sont présentés en annexe 6.
Parmi ces 40 descripteurs, 5 ont été sélectionnés dans les fiches de testeurs pour avoir obtenu

une note supérieure a 0,5. 1ls sont présentes dans le Tableau 25.

Tableau 25 : Notes olfactives caractéristiques de I'odeur de transpiration et descripteurs fréquemment
associés

. Descripteurs fréquemment |Fréquence de citation |Coefficient de corrélation a
Note olfactive it
associés par le panel la note globale

Pyrazine Noisette, riz cuit 0,33 -0,20
Acide acétique Vinaigre 1 0,11
Acide octenoique Rance, acide, fruitée 0,78 0,35
Acide isovalérique |Pied, parmesan 0,44 0,54
Nonanal Gras, citronné, vert 0,56 -0,47

Si les notes globales sont homogénes, les descripteurs intermédiaires montrent une grande

diversité dans la caractérisation de I’odeur de transpiration.

Le descripteur cité systématiquement est I’acide acétique, suivi de I’acide octénoique (0,78)
puis du nonanal (0,56). L acide isovalérique et la pyrazine sont cités dans moins de la moitié
des échantillons (respectivement 0,44 et 0,33). Au regard de la bibliographie (James et al,
2003 et 2004 ; Mac Queen, 2008), la prevalence des notes acides semble logique, puisque les
acides gras volatils et semi-volatils proviennent de la dégradation des triglycérides d’origine

épidermique, et sébacée.

Les notes pyrazine et nonanal semblent plus étonnantes, méme si les résultats fournis par ce
panel ne présagent pas de la nature des molécules présentes, mais uniquement de leur

empreinte olfactive.

La contribution de ces descripteurs intermeédiaires a la note globale établie par le panel

entrainé est détaillée dans le Tableau 26.

Tableau 26 : Contribution des descripteurs intermédiaires a la note globale pour les 14 sujets

Note Note Note
Note Note acide acide acide Note
Sujet globale pyrazine acétigue octenoique isovalérigue |nonanal
Sujet 2 34 0,9 11 0 0 0
Sujet 3 3,8 0 0,7 2,4 0,6 0
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Sujet 4 3,6 0 1 0.5 1 0.7
Sujet 5 3,5 0 1,6 0 1,6 0
Sujet 9 3.4 0 15 0.9 0 0.6
Sujet 10 3,5 1,2 0.6 0.6 0 0
Sujet 11 3,7 0 1,3 1,3 0.9 0.6
Sujet 12 2.9 0.5 0.7 0.7 0 0.9
Sujet 14 3.1 0 11 11 0 0.5
Etendue 0.9 1,2 1 2.4 1,6 0.9
Moyenne 3,43 0,29 1,07 0,83 0,46 0,37
Ecart-type 0,28 0,47 0,36 0,73 0,60 0,36
E;eg‘t‘aet?;ne 0,33 1,00 0,78 0,44 0,56
f;or:[)et'eag‘l’onbgle 20,20 0,11 0,35 0,54 -0,47

Le calcul du coefficient de corrélation entre la note globale et la note des descripteurs
intermédiaires fait apparaitre une corrélation forte entre I’intensité de la note globale et de la
note acide isovalérique (0,54), une corrélation modérée entre la note globale et la note acide
octenoique (0,35) et une corrélation faible entre la note globale et la note acide acetique
(0,11). 1l apparait donc que I’acide isovalérique pourrait constituer un bon marqueur de
I’intensité de I’odeur de transpiration, ou du moins étre utilisé en tant que substitut pour des

études ultérieures.

Ceci permet également de mettre en évidence un élément curieux : I’intensité de la note
globale semble étre inversement proportionnelle a I’intensité de la note pyrazine (-0,2) et de la
note nonanal (-0,47). Ces composés chimiques pourraient donc étre envisagés comme

« masquants » de I’odeur de transpiration.

3.3. Caracteérisation des échantillons par un panel restreint
Les résultats obtenus par GC-MS/O et par le panel illustrent la difficulté a qualifier et surtout
a quantifier une odeur. Cependant, la mise au point d’une méthode de mesure des odeurs est
cruciale pour la suite de cette étude, puisqu’il est impossible de conclure sur I’effet de

différents parametres sans outil de mesure.

Pour répondre a des impératifs de réactivité et de colt, un protocole basé sur une échelle
restreinte a été développé en interne a I’entreprise. Ce protocole se focalise sur I’application
présentée ici, & savoir I’intensité des odeurs de transpiration. Le ressenti est qualifié par 3
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personnes de I’entreprise. Les T-shirts sont notés de 0 a 10, O étant la note attribuée a une
odeur imperceptible, 10 étant la note attribuée a un composant dont I’odeur est insupportable.

Les notes attribuées aux échantillons par I’échelle restreinte sont regroupées sur la Figure 30.

Notes olfactives des échantillons établies par le
panel restreint

1 2 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Sujet

Figure 30 : Notes olfactives attribuées aux 14 échantillons textiles par le panel restreint

Avec des notes comprises entre 1 et 10, les résultats obtenus par le panel restreint présentent
une diversité nettement plus forte que celle observée pour le panel entrainé, mais la nature des

émissions ne peut pas étre caracterisée.

Sur les 3 méthodes testées, seules 2 (le panel entrainé et le panel restreint) ont fourni des
résultats exploitables. Ils vont donc a présent étre mis en relation avec les concentrations

bactériennes dénombreées en paralléle sur la peau et le textile.

4. Corrélations entre les déenombrements et les mesures d’odeurs

Les dénombrements ainsi que les différentes mesures des émanations odorantes ont été
réalisées dans le but de déterminer un lien entre la concentration bactérienne, sur la peau ou
sur textile, et I’intensité odorante. Les données fournies par le chromatographe en phase

gazeuse n’ont pas pu étre exploitées, mais le calcul du coefficient de corrélation entre les
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dénombrements sur la peau, sur textile, et les notes obtenues par les 2 panels, entrainés et

restreint peut néanmoins étre effectué.

Tableau 27 : Coefficients de corrélation entre les dénombrements et les notes d’intensité olfactive
mesurées par le panel entrainé

Note panel entrainé

Concentration bactérienne sur textile 0,07

Concentration bactérienne sur la peau -0,52

Pour le panel entrainég, la corrélation est nulle avec la concentration bactérienne sur textile, et
inverse pour la concentration bactérienne sur la peau. Par cette méthode, il n’est donc pas
possible d’établir de lien entre la concentration bactérienne et I’intensité de I’odeur. Toutefois,
les notes globales attribuées par le panel entrainé étaient trés homogenes, et les notes
intermédiaires présentant une plus grande diversité, un lien peut entre ces 2 séries de données

peut donc étre attendu.

Lescoefficients de corrélation entre I’intensité des notes olfactives établies par le panel
entrainé et les dénombrements réalisés sur la peau et sur le textile sont présentés dans le
Tableau 28.
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Tableau 28 : Coefficients de corrélation entre les notes olfactives évoquées par le panel et les
dénombrements bactériens réalisés sur la peau et sur textile

Acide Acide

Pyrazine Acide acétique |octénoique isovalérique Nonanal
Concentration
bactérienne sur la
peau -0,24 -0,08 0,24 -0,33 0,17
Concentration
bactérienne sur
textile 0,40 0,11 -0,43 -0,41 -0,25

Pour aucune des notes intermédiaires descriptives, la corrélation est supeérieure a 0,5. Par
conséquent, il n’est pas non plus possible d’établir de lien entre les notes descriptives
intermédiaires établies par le panel entrainé et la concentration bactérienne, sur la peau ou sur

le textile.

Tableau 29 : Calcul des coefficients de corrélation entre les dénombrements et les notes d’intensité
olfactive mesurées par le panel restreint

Note panel restreint

Concentration bactérienne sur textile 0,39

(transformation logarithmique)

Concentration bactérienne sur la peau 0,71

(transformation logarithmique)

La mise en place de la méthodologie du panel restreint permet de mettre en évidence un lien
trés modére entre I’intensité de I’odeur percue et la concentration bactérienne sur textile, et un
lien fort (r=0,71) entre la concentration bactérienne sur la peau et I’intensité de I’odeur

percue sur textile.

Ainsi, plus la flore bactérienne cutanée est importante, plus I’odeur sur le T-shirt est
importante. Ceci oriente vers une production de molécules volatiles malodorantes qui aurait

plutdt lieu sur la peau.

Ces résultats sont a prendre avec mesure du fait que seul le panel restreint permet de mettre en
évidence cette propriété, mais il permet toutefois d’orienter la réflexion vers I’hypothese 3,

selon laquelle les bactéries de la flore commensale seraient peu transférées vers le T-shirt en
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PET. Toutefois, cette étude n’ayant été réalisée que sur un seul composant, et sans

caractérisation plus fine du transfert, il convient d’approfondir I’étude de cette hypothese.

5. Discussion sur les dispositifs de mesure

Les résultats présentés ici orientent vers une production de molécules volatiles malodorantes
qui aurait plutét lieu sur la peau. Toutefois, 2 points doivent étre discutés pour étayer cette
hypothese. Tout d’abord, les concentrations bactériennes détectées sur la peau et sur le textile
sont faibles par rapport aux données de la littérature. Ensuite, les différences observées entre

les résultats du panel entrainé et du panel restreint doivent également étre expliquées.

Une partie de I’expérience présentée ici consistait a denombrer la flore totale sur 14 personnes
différentes. Les expérimentations présentées ici ont montré une concentration bactérienne de
8.10° UFC/cm? de peau, mais au niveau de I’aisselle, Leyden et al (1981) ont dénombré une
population de I’ordre de 5.10° et Korting et al (1988) ont dénombré une population de
10" UFC/cm? de peau.

Cette différence souleve deux limites au dispositif de mesure.

Tout d’abord, il a été demandé aux sujets de ne pas se laver le matin du test, mais par oubli,
ou du fait qu’ils étaient sur leur lieu de travail le matin du test, ces derniers n’ont pas tous
respecté cette consigne. Ceci peut expliquer les faibles résultats obtenus par rapport aux
données disponibles dans la littérature.

D’autre part, le denombrement d’une flore complexe implique la croissance de nombreuses
souches différentes apres une semaine d’incubation a 30 °C. Ces souches ayant des vitesses
de croissance sans doute tres variables, il est probable que certaines colonies n’aient pas été
comptabilisées, du fait de la présence de colonies a croissance rapide dissimulant ou inhibant
la croissance des autre. Cet élément problématique introduit la nécessité de se soustraire de la
phase de revivification pour pouvoir confirmer I’hypothése 3, et sera étayée dans le prochain
chapitre.

Toutefois, malgré cette faible charge bactérienne, les textiles testés émettaient des odeurs. En

comparant les dénombrements sur textile avec les vitesses de production disponibles dans la
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littérature, James et al (2004b) sur les vitesses spécifiques de production de molécules
volatiles malodorantes a partir d’acides gras, ou Labows et al (1991) sur la dégradation des
androsténes, il semble impossible que la production sur le textile puisse atteindre les seuils de
détection pendant une heure de pratique sportive, voire pendant 24 h en considérant le temps
de stockage. Ceci corrobore donc I’hypothése 3 selon laquelle les molécules odorantes

seraient produites sur la peau.

Le deuxiéme point a discuter est la contradiction apparente entre les résultats des mesures
odorantes par panel entrainé et restreint. En effet, le panel restreint permet d’observer une
corrélation entre la concentration bactérienne cutanee et I’odeur, tandis que le panel entrainé
ne permet pas d’observer cette différence, alors que ce dernier semble plus @ méme de
déterminer des différences fines entre échantillons. Ceci souléve la question des différences
entre les 2 protocoles utilisés qui sont présentées dans le Tableau 30.

Tableau 30 : Comparatif des protocoles de mesure pour le panel entrainé et le panel restreint
Notation par panel IFTH Notation par échelle restreinte

Conditionnement des |24 h a température ambiante 24 h a température ambiante
échantillons +2ha80°C

Mise en contact avec Nez dans un flacon de 60 mL Nez a 3 cm au niveau de la zone

le juge contenant 0,4 g de la zone axillaire du T-shirt
axillaire
Nombre de juges 7 3
Notes extrémes 0-5 0-10
Valeur référence Rien T-shirt en coton aprés usage
basse
Valeur référence haute |Insupportable Odeur de transpiration insupportable

Ces protocoles présentent des différences majeures. En effet, le conditionnement de
I’échantillon a 80 °C pendant 2 heures dans le protocole par panel est censé désorber les
molécules odorantes du textile, ce qui devrait augmenter I’intensité de I’odeur. Cependant, la
taille de I’échantillon est plus faible puisqu’il s’agit de 0,4 g représentant environ 32 cm? de
PET, soit un fragment de 6 x 5 cm environ, dans un flacon, tandis que la mesure par échelle

restreinte est réalisée directement sur le vétement. Le nombre de juges est plus faible pour la
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mesure en échelle restreinte. Le risque statistique est donc plus important, mais le nhombre

d’échantillons testés permet d’apporter de la robustesse a la méthode.

Enfin, la notation en elle-méme est le plus gros facteur de différence. Les juges de la méthode
restreinte doivent fournir une note de 0 a 10 sur I’odeur de transpiration. La note 10
correspond a une odeur de transpiration insupportable, c’est-a-dire que le juge détourne la téte
lorsqu’il renifle le vétement. Ce critére est subjectif, mais aprés quelques essais, toute
personne parvient a juger aisément les composants, et le colt d’une étude par panel rend

impossible son utilisation a plus grande échelle.

Ces méthodes ne sont donc pas comparables, mais pour cette application précise, le panel

restreint est suffisant.

6. Conclusion

Le choix a été fait ici de caractériser I’odeur de maniére sensorielle, qui montre des résultats
probants la ou la chromatographie en phase gazeuse couplée a un spectrométre de masse
atteint ses limites de détection

La caractérisation olfactive des composants par le panel a montré que les composantes de
I’odeur de transpiration sur le textile étaient principalement des notes acides. Si la nature des
molécules est inconnue du fait méme de la méthode choisie, cela corrobore I’idée selon
laquelle I’odeur de transpiration est bien le fait de la flore commensale qui dégrade les
triglycerides constitutifs de la peau, des sécrétions sebacees et apocrines en acides gras a plus
courtes chaines. Ces acides gras & courtes chaines peuvent alors s’évaporer, ce qui genéere

I’odeur de transpiration.

En outre, le panel restreint a permis de mettre en évidence un potentiel indicateur de mauvaise

odeur, la note acide isovalérique, dont I’intensité est corrélée a I’intensité totale (r = 0,54).

Ensuite, les manipulations qui ont été mises en place pour cette étude visant a dénombrer la
flore bactérienne ont montré que la concentration bactérienne moyenne est de 1.10° UFC/cm?

de textile et de 8.10° UFC/cm2 de peau dans les conditions opératoires.
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Par ailleurs, en se basant sur I’échelle développée pour le panel retreint, la forte corrélation
entre la quantité de bactéries revivifiables sur la peau du sujet et I’intensité de I’odeur émise
par le composant en PET a été mise en évidence. Cette flore dénombrée est toutefois moins
dense que ce qui était envisagé préalablement. En effet, les résultats de Leyden et al (1981) et
de Korting et al (1988) faisaient attendre des résultats de I’ordre de 5.10° & 10’ UFC/cm? de
peau au niveau de I’aisselle. 1l est donc probable que la flore située aux creux des follicules
pileux contribue a la production de molécules malodorantes. Celles-ci seraient excrétées
lorsque les glandes sudoripares sont soumises a une activité intense, c’est-a-dire lors d’un

effort physique.

Ces conclusions orientent I’interprétation des résultats vers une production de molécules
volatiles continue sur la peau, qui serait ensuite transferée vers le vétement via la sueur émise
par le corps humain, sans réelle intervention de la flore présente sur le composant
(hypothese 3).

S’il semble peu probable que la production de molécules volatiles ait lieu sur le PET, pour le
confort olfactif, celui-ci est nettement moins performant que les fibres naturelles par exemple.
Or cette étude montre que la quantité de bactéries revivifiable sur PET est insuffisante pour
provoquer I’émanation d’odeurs. Il serait donc intéressant de comparer le transfert bactérien

vers le PET au transfert bactérien vers d’autres matiéres.

Dans le cadre d’une évaluation de I’importance du choix des matiéres textile dans la lutte
contre les infections nosocomiales, Kaziarz et Yamazaki (1998) ont montré que le transfert
bactérien apres 10 minutes d’incubation pour des espéces bactériennes communément
responsables d’infections (E.coli, S.aureus, S.typhimunium, P.aeruginosa) était environ 17

fois inférieur sur coton que sur une matiére synthetique, le polyéthylene téréphtalate.

Par ailleurs, Takashima et al (2004) ont montré qu’apres 1 heure d’incubation dans une
suspension bactérienne, pour le PET et les fibres acryliques, le transfert était supérieur a 90 %
de la concentration présente dans la suspension mere pour S.aureus, et P.aeruginosa. Dans les
mémes conditions, elle était inférieure a 10 % de la concentration présente dans la suspension

meére sur le coton, et variable pour le Nylon (polyamide).
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Ces travaux tendent a démontrer que les souches testées ont une affinité plus forte pour les
matiéres synthétiques que pour le coton, mais ces données semblent donc contradictoires avec
les résultats présentés ici, car les matieres synthétiques sont réputées plus odorantes que les
matiéres naturelles, le transfert bactérien devrait donc étre plus important vers les matiéres

synthétiques que vers les matieres naturelles.

Il serait donc intéressant d’affiner les résultats présentés ici et de comparer les transferts
specifiques pour différentes matieres, selon une approche qualitative, et non plus quantitative.
Le chapitre suivant va donc étre consacré a I’étude du transfert bacterien spécifique a
différentes especes bactériennes sur différents matériaux utilises dans le textile sportif et aux

caractéristiques olfactives différentes.
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La premiere étude réalisée sur le PET a mis en évidence la nette différence quantitative entre
la flore commensale cutanée et la flore transferée par frottement sur le PET. La faible quantité
de bactéries revivifiables transférées sur PET a compromis I’hypothese d’une production de
molécules volatiles sur le textile et plaiderait pour I’hypothese selon laquelle les molécules

odorantes sont produites en amont.

Cependant, cette étude n’a été realisee que sur PET, et une premiere étude de Mac Queen et al
(2008) a mis en évidence la différence significative entre la quantité de molécules volatiles
émises par du polyéthylene téréphtalate (PET) et par du coton. Ceci signifie que la matiére

utilisée dans la confection de vétement joue un réle primordial dans I’émanation des odeurs.

Une autre étude de Mac Queen et al (2008) a mis en évidence le faible impact de la

construction de la maille sur la perception olfactive pour une méme matiere.

Ce chapitre a donc pour objectif d’étudier les effets de I’interaction entre la nature de la flore
commensale cutanée et la nature du textile sur les émanations odorantes, et cette étude sera
donc focalisée sur I’impact de la nature des fibres constitutives, de leur surface spécifique et
de leur énergie de surface sur le transfert bactérien. L’échelle d’approche choisie ici est le fil,
lui-méme constitué de filaments. La construction des étoffes (tissage, tricotage, etc.), son
impact sur la macroporosité du textile et possiblement sur le transfert bactérien ne seront donc

pas abordés.

Le premier chapitre était consacré a un seul matériau : le PET. Dans ce chapitre, le transfert
spécifique a partir d’une flore complexe sera évalué pour 4 matieres différentes: le PET
(composant 1) et le coton (composant 4) qui semblent présenter des comportements
« extrémes », ainsi que deux autres composants, I’un produit en 100 % polyamide (composant

2) et I’autre produit en polyamide et élasthanne (composant 3).

Toutefois, la technique de dénombrement par revivification utilisée dans le chapitre précédent
rend ceci quasiment impossible du fait de la diversité de la flore présente et ne permet pas la
visualisation de la flore viable non cultivable. De plus, un nombre important d’informations
doit étre collecté et traité. La caractérisation par ADNr16s, qui consiste a extraire I’ADN total

présent dans I’échantillon et non plus la flore bactérienne revivifiable parait donc étre une

122



Chapitre 4 : Effet des interactions flore-textile

technique toute indiquée pour répondre a cette problématique, mais elle nécessite une mise au

point qui sera présentée en préalable.

Ce chapitre sera donc tout d’abord consacré a la mise au point de la méthode de
caractérisation des échantillons par ADNr16s et a I’étude de la variabilité intra-sujet au cours
du temps. Ensuite, le transfert bactérien spécifique sera mesure a partir d’une flore complexe

pour chacune des matieres testées au regard de ces caractéristiques.

1. Evaluation qualitative de la biomasse

1.1. Intérétdela TTGE

Dans le premier chapitre, les résultats présentés ont montré une corrélation entre le nombre de
bactéries revivifiables sur la peau de testeurs et I’intensité de I’odeur percue sur leurs T-shirts
en PET. Cependant, Kroes et al (1999) ont montré que seul 1 % de la flore totale pouvait étre
recultivée en milieu de culture a partir d’échantillons provenant de I’estomac. La peau est un
biotope différent, mais ceci montre I’importance de la flore non revivifiable dans les
écosystemes, et la nécessité de prendre en compte de cette partie de la flore dans la

compréhension des interactions, notamment dans la formation des odeurs.

Si la majorité des cellules bactériennes ne peuvent pas étre recultivées du fait de leurs faibles
vitesses de croissance ou de besoin nutritifs specifiques non pourvus, ces cellules sont
néanmoins présentes dans le biotope, ainsi que leur ADN. Par conséquent, il est envisageable
d’extraire I’ADN total de I’échantillon, de I’amplifier, et de caractériser I’échantillon de cette

maniére. La PCR-TTGE est basée sur ce principe.

L’ADNTr16s est une fraction du génome bactérien codant pour la synthése des ARN formant
les ribosomes. C’est une partie ancestrale et indispensable du génome, comportant des régions
bien conservées et des régions variables. Cette coexistence des 2 types de régions est la base
de I’identification, qu’il s’agisse de séquencage ou de mesure du coefficient de Chargaff. Les
fragments d’ADN initialement présents dans I’échantillon sont amplifiés par PCR au moyen
d’amorces universelles ciblant les régions conservées. La polymérase synthétise alors le brin

complémentaire, qui contient des zones variables, permettant d’obtenir une quantité

123



Chapitre 4 : Effet des interactions flore-textile

suffisamment importante de matériel génétique a détecter pour identifier sinon une espéce, au

moins un genre.

Le produit de PCR obtenu a partir de I’échantillon complexe est déposé dans le puits d’un gel
de polyacrylamide ; I’ensemble des fragments amplifiés d’environ 200 paires de bases est
alors sous forme double brins. L’intégrité des fragments d’ADN sous forme double brins est
assurée par 2 liaisons hydrogenes entre les bases C et T, et 3 liaisons hydrogenes entre les
bases G et C. Les fragments a forte concentration de bases G ou C sont donc plus solides et
résistent plus longtemps a la dénaturation causée par le gradient de température. La
température a laquelle le fragment est dénaturé est appelée Tm. Lorsque la température de la
cuve atteint Tm pour un fragment donné, celui-ci est dénaturé et acquiert une conformation
stérique beaucoup plus encombrante que la structure en double brin, et arréte sa migration.
Les fragments a forte Tm seront dénaturés plus tardivement et migreront plus loin dans le gel.
Les fragments d’ADN sont donc caractérisés par leur distance de migration.

Il pourrait étre supposé que 2 souches présentant le méme taux de GC sur le fragment
amplifié auront la méme distance de migration, mais en réalité, I’agencement des nucléotides
au sein de la séquence a aussi une influence sur la température de dénaturation et limite le
risque de superposition. A priori, une relation entre la taille des fragments, leur % de bases G
et C et la distance de migration du fragment devrait pouvoir étre envisagée, mais il n’a pas été

trouvé de littérature a ce sujet.

Les bandes détectées sur un gel de TTGE n’identifient pas formellement des bactéries mais
constituent le profil caractéristique d’un écosystéme, ce qui justifie d’ailleurs son intérét dans
cette étude : il s’agit de déterminer quelles sont les modifications causées par le transfert sur
le textile sur la composition de I’écosystéme cutané, et en quoi les propriétés de surface des

fils constitutifs de ce textile conditionnent ce transfert.

La technique présentée a pour principal intérét d’augmenter la quantité d’informations
récoltées puisque toutes les cellules bactériennes sont représentées par leur ADN, mais elle
permet également de limiter les manipulations et le temps de traitement. Toutefois, son
utilisation pour la problématique présentée ici nécessite une phase important de mise au point

qui est détaillée dans le paragraphe suivant.
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1.2. Adaptation de la méthode de TTGE a la flore cutanée

La méthode présentée en matériel et méthodes a été utilisée pour caractériser des échantillons
de textile portés. Des échantillons de 4 cm? de textile en PET porté ont été collectés. Ayant
montré dans le premier chapitre que la quantité de bactéries revivifiables était plus faible sur
le textile que sur la peau, la concentration en ADN attendue était plus faible sur textile et
pouvait étre considérée comme limitante. Toutefois, telle quelle, cette méthode n’a pas permis
de détecter un signal d’intensité suffisante sur un gel de polyamide. Elle a donc été adaptée au
niveau de I’extraction de I’ADN total, et surtout au niveau de I’amplification de I’ADN total.

Pour ameliorer le taux de récupération de I’ADN a partir des échantillons, 3 méthodes ont été
testées sur un échantillon frais : une méthode classique d’extraction d’ADN ainsi que deux
Kits d’extraction, le kit DNA Stool (Qiagen) et le kit DNA Investigator (Qiagen), développé
pour les faibles quantités d’ADN. Apres amplification par PCR, dépbt sur gel d’agarose 2 %,
migration et bain en SybrSafe, I’extrait obtenu a I’aide du kit DNA Investigator fournissait le

signal le plus intense. Ce kit a donc été utilisé pour la suite de cette étude.

Pour améliorer la performance de la PCR, les concentrations en Taq Polymérase et en dNTP
ont été augmentées, de 2 jusqu’a 12 U et de 1 jusqu’a 10 mM respectivement, sans impact
significatif sur le signal.

Plusieurs modifications ont été faites sur le programme de température de PCR. Le

programme final utilisé est présenté p.84.

Au cours des manipulations, il est apparu que la boucle —GC présente sur I’amorce HDA1-GC
qui ralentit la migration des eéchantillons sur le gel constituait un obstacle a I’amplification par
PCR. Il a donc été envisagé de réaliser une premiére PCR, dans le but d’amplifier I’ADN,
puis une deuxiéeme PCR, dans le but de fixer la boucle GC sur les fragments. Cette méthode

est appelée « PCR nichée » (nested PCR).

Une premiere PCR nichée a donc été réalisée, visant a tout d’abord amplifier un fragment de
taille plus importante (700 pb), encadrant le fragment cible (200 pb), puis a amplifier le

fragment cible & partir de 2 pL du premier produit de PCR. Pour cela, les amorces
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WO1/WO12 (voir Tableau 14, p.83) ont été utilisées lors de la premiére PCR, et les amorces
HDA1-GC/HDA2 pour la deuxieme PCR. Entre les 2 PCR, une purification de I’échantillon

est effectuée sur colonne afin d’améliorer le rendement de la deuxieme PCR.

Une deuxieme PCR-nichée a été réalisée en utilisant les amorces HDA1/HDA2 pour la
premiére PCR, et les amorces HDA1-GC/HDA2 pour la deuxiéme PCR. Il ne s’agit pas d’une
PCR nichée au sens strict du terme, puisque les fragments amplifiés lors de la premiere PCR
présentent la méme longueur que les fragments amplifiés lors de la deuxiéme PCR, mais cette
derniére methode fut celle qui fournissait le meilleur signal sur gel de polyacrylamide. Elle a
donc été utilisée pour la suite de I’étude.

La Figure 31 est un schéma récapitulatif des différentes étapes a réaliser avant d’obtenir un

signal sur gel a partir des échantillons.

Extraction Amplification (1) Migration on a 2 % Extraction of the Amplification (2) Derwturing Staining in
I with universal primers agarose gel in TAE 200 bp band and with universal clamped migration SybrGreen 1X
! buffer, 90 ¥V purification on a primers

micro-column

|

Swab collected total DNA w
from the skin 165 V3 DNA

165 DNA
fragments Microbiota profile on
) fra gmtz:rnts polyacrylamide gel

Figure 31 : Méthode de détermination de profils bactériens modifiée pour les échantillons a faible
concentration en ADN

1.3. Calibration de la méthode de TTGE
Afin de déterminer la taille exacte des fragments attendus sur le gel de polyacrylamide apreés
dépdt des échantillons, un alignement des amorces HDA1/HDAZ2 est réalisé a I’aide des
séquences d’ADN disponibles sur la base de données NCBI avec des souches fréquemment
détectées sur la peau. Le Tableau 31 montre les résultats des requétes BLAST effectuées sur

le site internet NCBI pour les 3 souches utilisées en tant que contrle (Corynebacterium
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jeikeium, Corynebacterium minutissimum et Staphylococcus epidermidis). Leur taille ainsi

que le pourcentage de bases G et C dans la séquence sont egalement présentes.

Tableau 31 : Séquences des fragments d’ADNr16S attendues pour les 3 souches pures testées

. Taille
Souche Fragments amplifiés (5'-3’) (bp) GC %
p

C.minutissimum ACTCCTACGGGAGGCAGCAGTGGGGAATATTGCACAATG
GGCGGAAGCCTGATGCAGCGACGCCGCGTGGGGGATGA
CGGCCTTCGGGTTGTAAACTCCTTTCGACAGGGACGAAG (177 59
CGAGTGACGGTACCTGTATAAGAAGCACCGGCTAACTAC
GTGCCAGCAGCCGCGGTAATAC

C.jeikeium ACTCCTACGGGAGGCAGCAGTGGGGAATATTGCACAATG
GGCGCAAGCCTGATGCAGCGACGCCGCGTGGGGGATGA
CGGCCTTCGGGTTGTAAACTCCTTTCGCTAGGGAAGAAG |181 58
CCTTTTGGTGACGGTACCTGGATAAGAAGCACCGGCTAA
CTACGTGCCAGCAGCCGCGGTAATAC

S.epidermidis ACTCCTACGGGAGGCAGCAGTAGGGAATCTTCCGCAATG
GGCGAAAGCCTGACGGAGCAACGCCGCGTGAGTGATGA

AGGTCTTCGGATCGTAAAACTCTGTTATTAGGGAAGAACA
AATGTGTAAGTAACTATGCACGTCTTGACGGTACCTAATC

AGAAAGCCACGGCTAACTACGTGCCAGCAGCCGCGGTAA
TAC

199 51

La taille attendue du fragment est exprimée en paires de bases. Le % GC est un indicateur de la

résistance du fragment a la dénaturation thermique

Afin de déterminer le seuil de détection de la TTGE, ces souches ont été cultivées en fioles
d’Erlenmeyer puis diluées en cascade. Un dénombrement sur boites a été réalisé et en
parallele, 50 pL de chacune de ces dilutions ont été déposés sur des écouvillons puis soumis

au protocole d’extraction.

Les fragments d’ADN extraits des différentes dilutions apparaissent sur les gels présentés en
annexe 10. Pour tous ces échantillons, comme attendu d’aprés les alignements sur la base de

données NCBI, une seule bande a été observée sur le gel.

La photographie sous UV du gel a été traitée a I’aide du logiciel de traitement d’images
Image J en soustrayant le fond (5,0 pixels) et en augmentant le contraste (0,1 pixel saturé). Le
logiciel fournit I’aire sous la courbe du spectre d’intensité des bandes visualisées en unités
arbitraires. Le ratio signal sur bruit est calculé. Les échantillons dont le ratio du signal est

supérieur a 5 sont considérés comme détectés, les échantillons dont le ratio du signal est
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inférieur & 5 sont considérés comme du bruit. Le Tableau 32 fournit les résultats de cette

analyse.

Tableau 32 Limites de détection de la TTGE dans le protocole utilisé pour 3 souches pures

Souche Limite de détection de la méthode
C.jeikeium 2.4 + 0,4x10° UFC/cm? de peau
C.minutissimum 8,5+ 0,5 .10° UFC/cm? de peau
S.epidermidis 3,5+ 0,1.10" UFC/cm? de peau

L’ observation de I’intensité des bandes montre que celle-ci n’est pas proportionnelle a la
quantité de colonies déposées sur I’écouvillon. En effet, une UFC ne représente pas
nécessairement une cellule bactérienne, ceci est donc logique, mais cela signifie que les

résultats obtenus ne pourront pas étre comparés a ceux obtenus dans le chapitre 3.

Cette technique va étre appliquée a I’étude de la stabilité de la flore commensale. La stabilité
temporelle et latérale de la flore du sujet va étre étudiée. Ceci est un pré-requis important pour
pouvoir atteindre I’objectif final de cette étude qui est de comparer les transferts de

I’écosystéme cutané vers différentes matiéres de fibres.

2. Etude de I’effet « latéralité » au cours du temps sur la flore
bactérienne

Pour des raisons logistiques, il est impossible de tester simultanément les 4 composants. Ces
tests doivent donc étre réalisés de maniére séquentielle et il faut donc pouvoir poser

I’hypothése de la constance de la flore commensale axillaire pour un seul et méme sujet.

L’effet latéralité a déja été étudié dans le chapitre précédent sous un angle quantitatif, mais
I’utilisation d’une autre technique, la TTGE permettrait de confirmer les résultats obtenus

précedemment.

Les échantillons testés ont été collectés a 6 reprises sous les aisselles droite et gauche du sujet
sur une durée totale de 3 mois. La Figure 32 montre I’extrait d’un gel obtenu ainsi que les

bandes observées.
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Figure 32 : Détection des bandes de TTGE

Les résultats présentés dans la Figure 33 p.130 sont les spectres de I’intensité lumineuse de la
photographie sous UV des gels sur lesquels ont migré les échantillons, calculée par le logiciel
Image J.
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Figure 33 : Comparaison des profils obtenus entre les aisselles droite et gauche pour un sujet prélevé
régulierement sur une période de 3 mois

Visuellement, la stabilité latérale et temporelle de la flore chez le sujet testé est remarquable.
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Les bandes 2, 3 et 5 sont présentes dans tous les échantillons. Les bandes 6 et 7 sont proches,
et puisqu’elles n’apparaissent jamais simultanément, il est fort probable que ces 2 bandes ne
sont en réalité qu’une seule. En effet, une légere variation de différence de potentiel dans
I’appareil dans lequel est effectuée I’électrophorése peut influencer de maniere sensible les
distances de migration. Ce phénomeéne n’est pas toujours visible, mais il apparait plus
nettement au niveau du front de migration, la ou les différences sont les plus visibles. Ces 2
bandes seront donc traitées ensemble sous le label 6°. Le Tableau 33 répertorie la présence

des bandes dans les profils présentés.

Tableau 33 : Recensement des bandes d’ADN16s présentes sur les profils obtenus a partir d’échantillons
collectés sur une durée de 3 mois.

Date Bande 1 2 3 4 5 6'
t=0 Gauche 0 1 1 0 1 0
t=0 Droite 0 1 1 0 1 0
t=63]j Gauche 0 1 1 0 1 1
t=63] Droite 0 1 1 0 1 1
t=70]j Gauche 0 1 1 1 1 1
t=70]j Droite 0 1 1 1 1 1
t=72]j Gauche 0 1 1 1 1 1
t=72]j Droite 0 1 1 1 1 1
t=79]j Gauche 0 1 1 0 1 1
t=79]j Droite 0 1 1 1 1 1
t=88]j Gauche 0 1 1 1 1 1
t=88]j Droite 1 1 1 1 1 1
Nombre d'occurrences (/12) 1 12 12 7 12 10
Taux de présence 0,1 1,0 1,0 0,6 1,0 0,8

Présentes dans tous les échantillons prélevés pendant 3 mois, les bandes 2, 3 et 5 peuvent étre
considérées comme I’empreinte bactérienne du sujet. Ces bandes sont donc caracteéristiques de

la flore commensale du sujet testé.

La bande 1 n’apparait qu’une seule fois, et dans un seul échantillon. Son apparition unique

oriente vers I’hypothése d’un artefact ou d’une contamination ponctuelle.

Les bandes 4 et 6’apparaissent par intermittence, elles sont indicatrices de la présence de flore
temporaire. 1l est toutefois intéressant de noter qu’elles apparaissent de maniere récurrente et

sur des échelles de temps supérieures a un mois.
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Il n’est donc pas possible de poser I’hypothese d’une constance absolue de la flore chez le
sujet testé et de comparer le transfert bactérien vers le textile a une « valeur moyenne ». Pour
la suite, il sera donc nécessaire d’étudier le transfert bactérien au cas par cas. Par conséquent,
I’étude du transfert bactérien sera réalisée entre la flore bactérienne présente sous I’aisselle du

sujet le jour de I’étude, et non sur une valeur « moyenne » de I’écosystéeme bactérien.

En conclusion, la frontiére entre flore commensale et flore de passage est plus floue qu’il n’y
parait. L’aisselle peut étre considérée comme un habitat bactérien colonisé par des especes
majoritaires et toujours présentes, caractérisées ici par les bandes 2, 3 et 5, mais qui accueille
aussi des souches semi-permanentes, caracterisées par les bandes 4 et 6°. Ces bandes peuvent

avoir 3 origines :

- Ce sont des contaminations de I’environnement
- Quelques souches perdurent a la surface de la peau a une concentration inférieure au
seuil de détection (soit moins de 100 UFC sur la surface de I’aisselle) et se multiplient a
nouveau sous I’influence de divers facteurs
- Ce sont des souches localisées dans les follicules pileux qui sont excrétées de temps

en temps par le mécanisme de sudation

3. Etude de la flore bactérienne transférée sur les matieres testées

Le transfert bactérien de la peau vers le vétement est étudié. Aprés validation de cette
méthode par comparaison avec les résultats obtenus précédemment, ce mode opératoire sera
dupliqué au profit d’une étude plus large sur d’autres composants textiles.

Les échantillons de gels présentés ci-aprés sont obtenus a partir d’échantillons collectés apres
une heure de pratique sportive, le sujet ayant pris une douche environ 20 heures avant la
pratique. Les gels entiers sont présentés en annexe 11.

3.1. Transfert peau/PET
La Figure 34 illustre les profils de TTGE obtenus a partir de la peau et sur le composant
1 (100 % PET) le méme jour aprés une heure de pratique sportive.
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Figure 34 : Profils de TTGE caractérisant I’écosysteme bactérien de l'aisselle et du textile (composant 1)
l.a: peau ; 2.a : composant 2 en PET porté le jour du prélévement ; 1.b, 2.b : intensité des signaux
correspondants traités par le logiciel Image J

Le premier échantillon provient d’un écouvillon prélevé a la surface de la peau du sujet sur
lequel est réalisée I’expérience. La premiere bande photographiée sous UV (1.a) montre
I’intensité des bandes apparues sur gel de TTGE aprés migration dans un gradient dénaturant
de ce premier échantillon traité. Sur le spectre correspondant (1.b) obtenu par le logiciel de
traitement d’images Image J, les pics caractéristiques de I’écosysteme bactérien cutané de

I’aisselle du sujet apparaissent.

Le deuxiéme échantillon provient d’un prélevement réalisé sur le vétement en PET porté le
méme jour par le sujet durant une heure de pratique sportive. La photographie (2.a) montre
I’intensité des bandes apparues sur gel de TTGE aprés migration dans un gradient dénaturant
de ce deuxiéme échantillon traité.

Le Tableau 34 présente les aires obtenues en intégrant le signal. Le taux de transfert est
calculé sur le méme principe que celui de la flore revivifiable mais appliqué a I’intensité du

signal détecté sur les profils.

Intensité sur textile
Intensité sur peau + Intensité sur textile

Taux de transfert =
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Tableau 34 : Intégration des pics détectés a I’aide du logiciel Image J sur les échantillons cutanés et sur
textile PET aprés pratique sportive.

Bande Peau Textile (PET) |Taux de transfert
2 527 39 7%

3 553 50 8 %

4 154 162 51%

5 459 97 17 %

8 135 0 0 %

9 108 29 21 %

10 124 55 31%

Somme des aires 2060 432 17 %

Tout d’abord, le taux de transfert d’ADN bactérien total est de 17 %. A titre de comparaison,
le taux de transfert bactérien calculé pour ce méme sujet et ce méme composant est de 30 %
en se basant sur la flore revivifiable. Ces deux résultats varient du simple au double, mais il
ne s’agit pas de la méme methode de traitement, et cette différence reste donc cohérente. Cela
confirme que la majorité de la flore commensale reste sur la peau au lieu d’étre transférée vers

le textile en PET durant la pratique sportive.

Il apparait par ailleurs que certaines bandes sont fortement transférées vers le textile, telles
que la bande 4, les bandes 9 et 10 et la bande 5 dans une moindre mesure, tandis que d’autres
le sont nettement moins, comme les bandes 2, 3 et 8. Ceci confirme I’existence d’un taux de
transfert spécifique a une espece bactérienne, et donc d’un pouvoir d’adhésion a I’épiderme
plus ou moins important suivant les souches bactériennes. Ceci pourrait signifier que certaines
bactéries actives dans la formation d’odeurs seraient spécifiquement attirées par certaines

matieres, et pourrait justifier les différences de perception odorante apres la pratique sportive.

Pour étudier cette hypothése, les transferts de I’ADN bactérien total sont étudiés pour les
autres matieres testées. Compte tenu des quelques variations intra-sujet observées au cours du
temps, les transferts de I’ADN bactérien total seront étudiés au cas par cas, c’est-a-dire en
comparant le spectre obtenu pour une matiere avec celui a partir de I’écouvillon axillaire
prélevé le méme jour. Des T-shirts sont donc réalisés avec des empiecements sous les
aisselles avec les autres matiéres testees. Ces expériences sont réalisées en duplicata. Les gels

de TTGE utilisés pour effectuer ces expériences sont présentés en annexe 11.
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3.2. Transfert peau/PA 6,6
La Figure 35 illustre les profils de TTGE obtenus a partir de la peau et sur le composant 2

(100 % PA®6,6) le méme jour apres une heure de pratique sportive.

Figure 35 : Profils de TTGE caractérisant I’écosystéeme bactérien de l'aisselle et du textile (composant 2)
l.a: peau ; 2.a : composant 2 en polyamide 6,6 porté le jour du prélévement ; 1.b, 2.b : intensité
des signaux correspondants traités par le logiciel Image J

Comme dans le paragraphe précédent, le premier spectre est caractéristique de I’écosysteme
cutané, tandis que le deuxiéme représente les bandes caractéristiques de I’écosysteme présent

sur le vétement en polyamide 6,6.

La comparaison des 2 spectres montre que chacune des bandes caractéristiques de
I’écosysteme bactérien est présente sur [I’échantillon de textile, avec une bande
supplémentaire au début du spectre d’intensité du composant. Cette bande n’apparaissant
qgu’une fois, I’hypothese d’un artefact de mesure ou d’une contamination ponctuelle du

composant est privilégiée.
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Le Tableau 35 présente les aires obtenues en intégrant le signal.

Tableau 35 : Intégration des pics détectés a I’aide du logiciel Image J sur les échantillons cutanés et sur
textile PA 6,6 aprées pratique sportive

Bande Peau Textile (PA6,6) |Taux de transfert
2 874 689 44 %
3 503 1065 68 %
4 408 154 27 %
5 329 1030 76 %
6' 135 301 69 %
Somme des aires 2249 3239 59 %

Le taux de transfert d’ADN bactérien total est de 59 %, ce qui constitue une différence
majeure avec le composant en PET préalablement testé (17 %), signifiant que plus de la
moitié de la flore totale présente a la surface de I’épiderme aprés la pratique sportive est

transférée vers le vétement en PA 6,6.

Avec un taux de transfert variant de 27 a 76 %, les souches bactériennes a la surface de la
peau ont une affinité plus importante pour la matiere polyamide, suffisante pour étre
transférées sur le vétement, ou, a I’inverse I’énergie apportée par les frottements du textile sur
la peau est suffisante pour prélever un échantillon plus conséquent de la flore présente a la

surface de la peau.

136



Chapitre 4 : Effet des interactions flore-textile

3.3. Transfert peau/ PAG,6-EA

La Figure 36 illustre les profils de TTGE obtenus a partir de la peau et sur le composant 3

(77 % PAG6,6, 23 % EA) le méme jour aprés une heure de pratique sportive.
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Figure 36 : Profils de TTGE caractérisant I’écosystéme bactérien de l'aisselle et le textile (composant 3)
l.a: peau ; 2.a : composant 2 en polyamide 6,6-élasthanne porté le jour du prélévement ; 1.b,
2.b : intensité des signaux correspondants traités par le logiciel Image J

Comme dans le paragraphe précédent, le premier spectre est caractéristique de I’écosysteme

cutane, tandis que le deuxiéme représente les bandes caractéristiques de I’écosysteme présent

sur le vétement en polyamide 6,6-élasthanne. Le Tableau 36 présente les aires obtenues en

intégrant le signal.

Tableau 36 : Intégration des pics détectés a I’aide du logiciel Image J sur les échantillons cutanés et sur
textile PA 6,6-EA apreés pratique sportive

Bande Peau Textile (PAEA) Taux de transfert
2 802 387 33%
3 983 815 45 %
4 329 282 46 %
5 519 504 49 %
6' 243 219 47 %
8 252 288 53 %
9 176 60 25%
11 58 76 57 %
Somme des aires  |3362 2631 44 %
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Toutes les bandes présentes sur la peau sont présentes sur le profil du vétement. Le taux de
transfert global est de 44 %, avec un minimum de 25 % pour la bande 9 et un maximum de
49 % pour la bande 5. Les bandes présentes dans I’écosysteme cutanées sont egalement

retrouvées sur I’échantillon prélevé sur le vétement en polyamide 6,6-élasthanne.

3.4. Transfert peau/coton
La Figure 37 présente les profils de TTGE obtenus a partir de la peau et sur le composant 4

(100 % coton) le méme jour apres une heure de pratique sportive.
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Figure 37 : Profils de TTGE caractérisant I’écosystéeme bactérien de l'aisselle et du textile (composant 4)
l.a: peau ; 2.a : composant 2 en coton porté le jour du préléevement ; 1.b, 2.b : intensité des
signaux correspondants traités par le logiciel Image J

Comme dans le paragraphe précédent, le premier spectre est caractéristique de I’écosysteme
cutané, tandis que le deuxiéme représente les bandes caractéristiques de I’écosysteme présent

sur le vétement en coton. Le Tableau 37 présente les aires obtenues en intégrant le signal.
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Tableau 37 : Intégration des pics détectés a I’aide du logiciel Image J sur les échantillons cutanés et sur
textile coton apreés pratique sportive

Bande Peau Textile (Coton) Taux de transfert
2 1390 677 33%
3 929 921 50 %
4 1245 794 39 %
5 382 188 33%
6' 591 233 28 %
9 102 93 48 %
Somme des aires 4639 2906 39 %

Les profils microbiens entre I’aisselle et le vétement porté présentent une remarquable
similitude. Avec un taux de transfert global de 39 %, le coton présente un taux de transfert
intermédiaire par rapport aux matiéres testees.

En ce qui concerne la production d’odeurs, ceci est un élément étonnant mais primordial :
aprés une heure de pratique sportive, la charge bactérienne sur coton est au moins aussi

importante que sur PET.

Le role des propriétes de surface dans le transfert bactérien va donc étre étudier pour établir
un lien entre les propriétés de surface, les souches bactériennes transférées, et I’émanation des

odeurs sur textile.

4. Impact des propriétés de surface des matiéres testées sur le transfert

Le Tableau 38 présente les propriétés de surface des matiéres testées et leur taux de transfert
d’ADN bactérien total.

Tableau 38 : Tableau récapitulatif des propriétés de surface des matiéres testées et du taux de transfert
d’ADN

Composant Composition Surface Energie de Taux de
spécifique surface (mJ/m2) transfert d’ADN
(m2/m2) a20°C

Composant 1 100 % PET 30,9 43 17 %

Composant 2 100 % PA 6,6 26,9 46 59 %

77 % PA 6,6 33,6 46 o
Composant 3 23 0% EA 3.4 30 44 %
Composant 4 100 % coton 32,0 36 39 %
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Le taux de transfert de I’ADN bactérien total varie de 17 % pour composant 1 (100 % PET) a
59 % pour le composant 2 (100 % PA 6,6). Les composants 3 et 4 présentent des valeurs

intermédiaires (respectivement 44 et 39 %).

Le composant 2, présentant la surface spécifique la plus faible (26,9 m?), est le composant
présentant le taux de transfert le plus important. La comparaison avec le composant 3 est
d’ailleurs remarquable : le composant 3 est I’équivalent du composant 2 auquel aurait éeté
ajouté de I’élasthanne. Avec une surface spécifique plus importante en PA 6,6 (33, 6 m2 au
lieu de 26,9) et 3,4 m2 d’élasthanne disponible, le taux de transfert vers le composant 3 est
plus faible que vers le composant 2, signifiant qu’une augmentation de la surface spécifique

diminuerait le transfert microbien.

Les données présentées dans ce tableau montrent donc que le transfert bactérien n’est lié ni a
la surface spécifique, ni a I’énergie de surface du matériau.

Toutefois, ces 2 composants ont des allures macroscopiques différentes : le composant 2 est
ajouré, tandis que le composant 3 est plus lourd. La morphologie du textile pourrait donc
avoir un role dans le transfert bactérien. Cependant, Mac Queen et al (2009) ont montré que
pour une méme matiére, la morphologie du textile avait un impact tres modéré sur la
perception olfactive du textile. La partie suivante va donc étre consacrée a I’étude de I’impact

du transfert bactérien sur la perception des odeurs sur textile.

5. Impact du taux de transfert sur la perception olfactive

Les 4 composants présentés ici ont été caracterisés suivant leur comportement vis-a-vis des
odeurs. lls sont testés suivant le protocole de mesure des odeurs a échelle restreinte :
I’intensité olfactive est mesurée apres 24 heures de séchage a température ambiante par 3
juges parmi le personnel de I’entreprise Oxylane. Le Tableau 39 regroupe ces données

olfactives et le taux de transfert d’ADN bactérien total.
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Tableau 39 : Synthése des taux de transfert et des notes olfactives attribuées aux composants testés dans
cette étude.

Composant Composition Taux de transfert d’ADN Note olfactive
Composant1 |100 % PET 17% 10
Composant2 |100 % PA 6,6 59 % 8
Composant3 |77 % PA 6,6 44 %

23 % EA
Composant 4 | 100 % coton 39 % 0

La note O est attribuée a un composant n’émettant pas d’odeurs, la note 10 est attribuée a un

composant émettant une odeur qualifiée d’insupportable par les juges

Cette étude fait apparaitre I’antagonisme entre le PET (composant 1) et le coton
(composant 4). Le PET recoit la note maximale, ce qui signifie que I’odeur émise par ce
composant est trés intense. Le coton au contraire est noté a 0, il peut donc étre considéré qu’il
n’émet pas d’odeurs dans les conditions opératoires.

Les composants 2 et 3 ont des comportements plus mitigés. Le composant 2, 100 % Nylon,
obtient une note de 8. Le composant 3 montre un comportement satisfaisant du point de vue

des odeurs puisqu’il est situé a 1 sur I’échelle de la perception d’intensité.

Avec un taux de transfert de I’ADN bactérien total de 17 %, le PET est le composant
présentant la note olfactive la plus forte, suivi par le composant 2 dont la note olfactive est de
8 avec un taux de transfert maximal de 59 %. Les composants 3 et 4 qui ont pourtant des
notes olfactives trés faibles présentent des taux de transfert d’ADN bactérien total

intermédiaires.

Un lien entre I’intensité de chacune des bandes détectées et I’intensité de I’odeur percue a

également €eté recherché (Tableau 40).

141



Chapitre 4 : Effet des interactions flore-textile

Tableau 40 : Calcul du coefficient de corrélation entre I’intensité des bandes sur gel et I’intensité de
I’odeur pergue

Bande n° PET PAG6 PAEA coton coefficient de
corrélation

2 39 689 387 677 -0,48

3 50 1065 815 921 -0,55

4 162 154 282 794 -0,77

5 97 1030 504 188 0,17

6' 0 301 219 233 -0,49

7 0 0 0 0 NS

8 0 0 288 0 -0,50

9 29 0 60 93 -0,86

10 55 0 0 0 NS

11 0 0 76 0 NS

12 0 0 0 0 NS

Notes olfactives |10 8 1 0

Il n’y a pas de corrélation entre I’intensité d’une bande en particulier et I’intensité odorante
mesurée par le panel restreint (voir annexe 12). L’hypothese d’un transfert de souches
particulierement impliquées dans la formation d’odeurs vers les matieres qualifiées de

malodorantes n’est donc pas verifiée.

Pour ces 4 matiéres testées, il n’y a donc pas de lien entre le taux de transfert bactérien et
I’intensité de I’odeur percue. Deux conclusions majeures peuvent donc étre tirées de cette

expérience :

- Les molécules responsables de la perception odorantes ne sont pas liées a la flore
bactérienne transférée vers le textile. Pour autant, ces molécules sont néanmoins présentes,
elles ont donc une autre origine : elles seraient produites en amont, dans un environnement

plus propice au métabolisme bactérien, tel que le follicule pileux.

- Les caractéristiques de surface d’une matiére n’expliquent pas les différences de ressenti
entre un vétement malodorant en PET et un vétement peu odorant en coton. Il s’agit donc des
propriétés intrinseques du matériau constitutif de la fibre, et la problématique de rémanence
des odeurs de transpiration n’est donc pas directement liée a I’activité métabolique de la flore
bactérienne. Seuls les produits de cette activité importent. Par conséquent, I’approche la plus
pertinente est de considérer le transfert de molécules malodorantes déja produites, et
d’appréhender le probléme sous I’angle du transfert de matiére chimique, régit par des lois de

diffusion.
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6. Conclusions

Ce chapitre avait pour objectif d’évaluer le transfert bactérien spécifique entre la peau et 4
matiéres différentes au cours de la pratique sportive a I’aide d’une méthodologie développée
pour cette application particuliére. Le second objectif était de comparer les résultats de cette
étude avec des mesures olfactives effectuées sur ces textiles aprés porter, et si possible,
d’expliquer les différences percues par les propriétés de surface des matieres testées. Ainsi,

cette expérience fait apparaitre plusieurs conclusions.

La contamination préférentielle du PET par la flore bactérienne comparativement au coton est
réfutée par les expérimentations présentées ici. Ceci doit amener a considérer les
préconisations a I’utilisation de matiéres naturelles dans la lutte contre les infections

nosocomiales avec circonspection.

Le transfert bactérien de la peau vers le PET est faible. Par conséquent, la production de
molécules volatiles malodorante sur PET est trop faible pour étre a I’origine des composeés
malodorants percus aprés usage. Ceci signifie que les lieux de production les plus probables

des molécules responsables de I’odeur de transpiration sont la peau et les annexes cutanées.

Lorsqu’il y a transfert, celui-ci n’est pas spécifique. Il n’y a donc pas de bactérie
specifiquement transférée vers le vétement qui justifierait de différences olfactives percues
entre matériaux. De plus, la surface spécifique et I’énergie de surface du composant n’influent
pas de maniére significative sur le transfert bactérien dans le cadre de la pratique sportive. Par
conséquent, les différences de perception observées sont inhérentes aux propriétés

intrinseques de la matiére.

Ces 2 derniers points ménent a la conclusion que la production de molécules volatiles aurait
lieu en amont du vétement, et que les différences de perception entre différents matériaux
seraient dues a des mécanismes de rétention-relarguage des molécules odorantes, régis par les
conditions d’utilisation. Par conséquent, dans le cadre de la problématique de ce travail, il
semble plus pertinent d’étudier le transfert de molécules malodorantes déja produites au

niveau cutané. Ceci fera I’objet du dernier chapitre de ce manuscrit.
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Ensuite, la deuxiéme conclusion a tirer de cette étude est que la méthode de TTGE qui a été
mise au point a un seuil de détection inférieur & 5.10° UFC de corynébactéries par échantillon,
soit 5.10° UFC/cm? de peau. Ceci la rend trés intéressante pour pouvoir observer de faibles

variations dans un écosysteme suite a des changements environnementaux, mémes minimes.

De plus, cette expérimentation ayant eté réalisée sur un temps relativement long (3 mois) elle
permet de tirer de plusieurs conclusions quant a I’analyse bactérienne de la zone axillaire. La
ségrégation nette entre la flore commensale et la flore de passage ne semble pas appropriée a
la caractérisation de I’aisselle. Certaines souches sont effectivement toujours présentes, et
sont constitutives de la flore résidente, mais la flore dite « de passage » peut rester a la surface
de la peau pendant au moins un mois. Ceci montre que les espéces contaminantes ont une
certaine aptitude a coloniser la peau, et que leur disparition est due a une compétition ardue
avec les espéces commensales. Cela illustre bien la complexité des interactions entre especes

constitutives d’un écosysteme.

Enfin, les résultats de Kaziarz et Yamazaki (1998) et de Takashima et al (2004) ont montré
que la contamination bactérienne serait favorisée par un support en PET plutét que par un
support en coton. Kaziarz et Yamazaki (1998) ont montré que le transfert bactérien aprés 10
minutes d’incubation pour des espéces bactériennes communément responsables d’infections
(E.coli, S.aureus, S.typhimunium, P.aeruginosa) était environ 17 fois inférieur sur coton que
sur une matiere synthétique, le polyéthylene téréphtalate. Takashima et al (2004) ont montré
qu’apres 1 heure d’incubation dans une suspension bactérienne, pour le PET et les fibres
acryliques, le transfert bactérien était supérieur a 90 % de la concentration présente dans la
suspension mére pour S.aureus, et P.aeruginosa. Dans les mémes conditions, elle était
inférieure a 10 % de la concentration présente dans la suspension mere sur le coton, et
variable pour le Nylon.

Dans des conditions plus proches de la réalité, les résultats présentés ici montrent au contraire
un transfert relativement élevé (59 %) pour le Nylon (PA 6,6), modéré pour le coton (39 %) et
relativement faible pour le PET (17 %).

Trois différences de protocole peuvent justifier les divergences de résultats :

- L utilisation de souches pures contre une appréhension globale de I’écosysteme

- Une charge bactérienne de I’ordre de 10%-10° UFC/mL, contre environ 10°-10* UFC/cm?
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- Des temps de contact variable compris entre 10 et 1 heure, contre une heure de pratique

sportive pour le travail présenté ici.

Ceci illustre la difficulté a tirer des conclusions générales quant & la contamination

bactérienne des matériaux, car elle est fortement fonction des conditions opératoires.

7. Perspectives

L’ensemble des expériences nécessaires a I’obtention d’un signal traité étant d’environ 2
semaines, I’utilisation de la TTGE semble peu réaliste dans le cadre d’un suivi qualité par
exemple, mais I’étude réalisée ici peut étre envisagée pour caractériser d’autres lieux de
prélevements. Le principal intérét de cette technique étant la comparaison entre échantillons,
elle serait toute indiquée dans le cadre de la compréhension des infections nosocomiales, ou la
recherche spécifique d’espéces cibles masque trés certainement des contaminants
opportunistes. Ceci peut également s’appliquer au traitement des eaux.

Il serait toutefois intéressant d’utiliser des marqueurs dont la taille est constante, de I’ordre de
celle du fragment cible, ici 200 paires de bases, mais dont la teneur en bases GC est connue.
Ceci permettrait d’obtenir des indications plus fines quant aux espéces responsables des
bandes présentes sur le gel, ou du moins aux genres auxquelles elles appartiennent.

De plus, il serait également intéressant d’extraire les bandes détectées sur le gel pour identifier
les espéces présentes par sequencage. Toutefois, des essais ont été réalisés dans ce sens, et
I’excision de bandes trés proches, ainsi que la récupération d’un fragment faiblement
concentré a partir d’une matrice de polyacrylamide sont des opérations particuliérement
délicates.

Enfin, dans I’optique d’aller plus loin dans la compréhension de ces mécanismes, la collecte
des ARN messagers, marqueurs d’activité métabolique et non uniguement de présence

pourrait étre intéressante, méme si elle implique un travail encore plus minutieux.

145



Chapitre 5 :

Effet du textile sur les @manations odorantes

146



Chapitre 5 : Effet textile

La sueur fraichement émise est inodore, mais la dégradation de celle-ci par la flore
commensale produit des composeés volatils malodorants impliques dans I’odeur
caractéristique de la transpiration. Afin de comprendre les mécanismes d’émission des odeurs
par différents textiles, un des objectifs majeurs de ce travail était de déterminer le role des
bactéries dans la formation des odeurs de transpiration sur le textile, notamment en statuant

sur la localisation de la production des composés volatils.

Les premiers résultats ont montré qu’il existe une corrélation entre I’odeur pergue et la
guantité de bactéries présentes sur la peau (r = 0,71 pour le panel restreint). En revanche, étant
donné le faible transfert de bactéries sur le textile testé (polyéthyléne téréphtalate), aucun lien

entre I’odeur percue et la quantité de bactéries sur le vétement n’a été démontré.

Ensuite, il a été montré que le transfert bactérien entre la peau et le textile était relativement
faible (17 %) pour le polyéthylene téréphtalate, modéré (respectivement 39 et 44 %) pour le
coton et le polyamide élasthanne et un peu plus important (59 %) pour le polyamide, mais
étaient du méme ordre de grandeur, alors que de fortes différences d’intensité de I’odeur
percue sur textile apres I’effort ont été détectées. Ces différences olfactives n’évoluent pas

proportionnellement au transfert bactérien.

Les conclusions des 2 chapitres précédents tendent donc a privilégier I’hypothése selon
laquelle la flore commensale est faiblement ou modérément transférée sur le textile, et que
I’émission de molécules volatiles malodorantes par le textile est principalement fonction des
molécules volatiles malodorantes produites sur la peau, transférées de la peau vers le

vétement et réémises ensuite par le textile.

Ainsi, les différences de ressenti olfactif entre les différents vétements ne seraient pas liées a

des transferts d’ordre microbiologique mais a des transferts d’ordre physico-chimique.

Pourtant, des différences importantes en terme de perception olfactive ont été observees dans
le chapitre précédent entre les différents composants testés. La nature méme du textile jouerait
donc un réle majeur dans la sorption sélective des molécules odorantes de la peau vers le
textile, puis dans la désorption sélective du textile vers I’air ambiant. Le but de ce dernier

chapitre est donc d’évaluer I’impact du textile sur la perception des émissions odorantes.
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1. Démarche expérimentale

Pour caractériser et quantifier les molécules qui sont fixeées sur le vétement pendant la
pratique sportive (phase de sorption), il faudrait parvenir a quantifier les émissions volatiles
pendant I’effort, ce qui est techniqguement difficile & mettre en ceuvre. Par défaut, cette étude
sera focalisée sur la phase de désorption apres I’effort. Toutefois, les résultats du chapitre
précédent ont montré la remarquable stabilité de la flore commensale chez un méme sujet, et
I’hypothése selon laquelle la concentration en molécules odorantes de la sueur d’un méme
sujet est constante peut donc raisonnablement étre posee.

Le but de cette étude est d’évaluer I'impact du facteur « composant » avec une premiere
approche cinétique sur la désorption d’odeur a I’aide de mesures physico-chimiques et de
mesures olfactives en fixant le parameétre « sujet ».

Les résultats seront tout d’abord abordés d’un point de vue quantitatif sur I’émission de
composés volatils par les textiles pour pouvoir classer entre eux. Les 8 composants testés dont
la composition est rappelée dans le tableau ci-aprés (Tableau 41). L’aspect qualitatif sera
ensuite évalué en étudiant la nature des molécules détectées. Ceci permettra tout d’abord
d’établir des indicateurs de mauvaises odeurs, et d’évaluer ensuite I’impact du matériau

constitutif sur les émissions odorantes et leur perception.

Tableau 41 : Rappel de la composition des 8 composants testés

Composant Masse Composition Titre de fil | Nombre de
surfacique (g/m?) (g/10000m) filaments

Composant 1 125 42 % PET 78 68

40 % PET 83 36

18 % PET 33 24
Composant 2 92 100 % PA 6,6 44 34
Composant 3 150 77 % PA 6,6 44 34

23 % EA 44 4
Composant 4 145 100 %CO 200 120
Composant 5 130 45 % PET 83 72

55 % PA 90 68
Composant 6 155 85 % PET 83 72

15 % EA 44 2,30u4
Composant 7 265 37 % PET 167 Inconnu

44 % PA 78 68

22 % EA 44 2,30u4
Composant 8 130 78 % PET 50 72

22 % EA 44 2,3o0u4
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2. Quantification des émissions odorantes

2.1. Principe

Les 8 échantillons textile sont portés par le sujet durant une heure de pratique sportive et
congelés apres différentes durées de séchage en étuve précisée ci-dessus. Etant donne le
nombre d’échantillons a analyser, le nombre de molécules détectées et la nature quantitative
des résultats obtenus, il a été décidé de traiter ces données par analyse en composante

principale (ACP) qui est présentée en détail p. 90.

Le principe est de considérer un ensemble de nombreux indicateurs (ici, les 46 pics détectés)
pour quantifier un phénomene connu et diminuer le nombre d’indicateurs tout en gardant une

bonne représentativité des données.

En partant d’un espace a n dimensions, ou n est le nombre de pics détectés sur I’ensemble des
échantillons, les données relatives a un échantillon sont projetées pour parvenir a un espace a
2 dimensions en conservant le plus d’information possible sur les différences entre
échantillons. Ainsi sont obtenues des cartes olfactives qui sont des représentations graphiques
des distances statistiques entre les échantillons. Pour chacun des composants testés, des cartes
olfactives sont réalisées a partir de I’ACP.

La Figure 38 présente la carte olfactive du composant 1 (100 % PET) pour illustrer le
traitement des résultats. Les cartes olfactives des autres composants sont présentées en

annexe 15.
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Figure 38 : Carte olfactive du composant 1 (100 % PET) obtenue par traitement en ACP des
chromatogrammes réalisés

L’axe des abscisses est I’axe de la composante principale : il s’agit de la projection
représentant la plus grande variabilité des données. L’axe des ordonnees est I’axe de la
composante secondaire : il s’agit de la deuxiéme projection qui offre la représentation la plus
éclatée des données.

La figure ci-dessus représente 6 occurrences : {propre, 20 min}, {usagé, 20 min}, {propre, 24
h}, {usagé, 24 h}, {propre, 7 j} et {usagé, 7 j}. Chaque point correspond a une analyse. Ainsi,
le composant 1 usagé séché 20 minutes est représenté par 3 points : il s’agit des 3 répétitions
effectuées sur le méme échantillon. L’ensemble de ces 3 points forme un triangle. L’aire du

triangle est donc la représentation de la variabilité intra-échantillon.

Les représentations des échantillons propres sont situées dans la zone en haut a droite du
graphique. Le seul facteur de variation pour un méme composant propre étant le temps de
séchage dans I’étuve, leur dispersion est une représentation de la part liée au hasard et aux

conditions opératoires dans les variations inter-échantillon observees.

Parmi les échantillons usagés, en rouge sur la carte olfactive, les représentations sont plus
dispersées. Pour évaluer I'impact du facteur «temps», la distance statistique entre le

barycentre de tous les échantillons propres et le barycentre des triangles des échantillons
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usagés aux différents temps de séchage est calculée. L’évolution de ces distances statistiques
pour le composant 1 est représentée sur le graphique de la Figure 39. Les points sont reliés
entre eux de maniere arbitraire.

Evolution de la distance statistique
propre-usagé pour le composant 1 (100 % PET)
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Figure 39 : Evolution des distances statistiques propre-usagé pour le composant 1 (100 % PET).

La différence la plus importante entre les émissions odorantes du composant propre et du
composant usagé apparait pour la mesure a 24 h (10750), puis a 7 jours (3600), puis a 20 min
(1400) pour le composant 1. Le maximum mesuré étant a 24 h, cela signifie que I’émission de
composés volatils a partir de ce composant pourrait présenter une allure de cloche sur les 7
jours de I’étude, et montre surtout que I’intensité des émanations volatiles varie au cours du

temps.

2.2. Résultats

Les autres cartes olfactives sont interprétées de la méme maniére (voir annexe 15). Toutefois,
comme I’illustre la Figure 40, de tres fortes disparités apparaissent au sein méme des

échantillons propres.
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Distances statistiques entre échantillons propres
200 000 -
150 000 - ]
100 000 -
50 000 -|
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Composant

Figure 40 : Distances statistiqgues maximales observées entre les échantillons propres sur I’axe de la
composante principale

Le composant 6 présente un variabilité trés importante entre les échantillons propres par
rapport aux autres composants, contrairement au composant 2 qui présente une variabilité tres
faible.

Les résultats bruts seront donc faussés par ces variations. Pour pouvoir comparer les résultats
entre eux, il est donc nécessaire de normaliser les résultats obtenus. Ainsi, pour chacun des
échantillons, la distance du barycentre de I’échantillon usagé a celui de la moyenne des
barycentres des échantillons propres est calculée et rapportée a la distance entre les
échantillons propres. Pour I’ensemble des échantillons, I’évolution de ces distances est

présentée sur la Figure 41.
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Evolution de la distance propre-usagé normalisée au cours du temps

10 4

E 20 min
B 24h
a7j

Distance propre-usagé normalisée

Composant Composant Composant Composant Composant Composant Composant Composant
1 2 3 4 5 6 7 8

Figure 41 : Distances statistiques propre-usagé pour les 8 composants testés et traités par ACP.
Ces distances ont été rapportées a la distance maximale observée entre les 3 échantillons propres
de chaque composant.

Ce graphique fait apparaitre de grandes différences entre les échantillons, tant au niveau des

valeurs observées que de I’aspect cinéetique de la mesure.

D’un point de vue quantitatif tout d’abord, les émissions volatiles sont les plus importantes
sur le composant 5 aprés 20 minutes de séchage, puis sur le composant 2 aprés 20 minutes de
séchage. Les composants 3 et 6 émettent peu de molécules volatiles quel que soit le temps de
séchage auquel la mesure est effectuée. Les autres composeés présentent des valeurs
intermédiaires. Les vitesses de désorption calculées a partir de ces résultats sont présentées
dans le Tableau 42.

Tableau 42 : Vitesses de désorption des molécules volatiles calculées a partir des distances statistiques
normalisées, exprimées en unités arbitraires /jour

Composant
Temps Comp 1 Comp2 |Comp3 ([(Comp4 |Comp5 |[Comp6 |Comp7 |CompS8
Alj 0,0 -2,5 -0,2 -0,5 -7,4 0,3 1,0 -0,3
AT7j 0,3 -0,3 0,0 -0,1 -0,2 0,0 0,1 0,0
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Les vitesses de désorption étant positives lorsque I’émission de molécules volatiles augmente
au cours du temps, les composants 1, 6 et 7 présentent ce type de comportement, tandis que
I’intensité de I’émission de composés volatiles diminue au cours du temps pour les
composants 2, 3, 4, 5 et 8. Le phénomeéne de désorption des molécules volatiles n’est donc pas

constant suivant la nature du composant.

Cette étude gquantitative montre que I’intensité des émanations volatiles est variable au cours
du temps, et surtout, selon des cinétiques différentes suivant le composant testé. Ces résultats
étant surprenants, I’adéquation de ces données avec les mesures olfactives doit a présent étre

discutée.

2.3.  Comparaison avec les mesures olfactives
Les échantillons testés dans le paragraphe précédent ont également été notés par le panel

restreint. La Figure 42 présente I’évaluation des émissions odorantes des 8 composants.

Intensité olfactive des composants évaluée

par panel restreint HE 20 min
O24h
07 jours
12
10 ~
8 -
6 -
4 -
2 -
0 - : ‘ ‘ I ‘

Composant 1 Composant 2 Composant 3 Composant 4 Composant 5 Composant 6 Composant 7 Composant 8

Figure 42 : Intensité olfactive au cours du temps évaluée par le panel restreint pour les 8 composants
testés

Les vitesses d’émission d’odeurs sont calculées et présentées dans le Tableau 43.
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Tableau 43 : Vitesses d'émission des composés odorants en unités arbitraires/j

Composant

Temps |[Compl |Comp2 |Comp3 |[(Comp4 |[Comp5 |Comp6 |Comp7 |[Comp8

Alj -3,04 -6,08 0,91 -1,52 0,00 0,00 0,00 0,00

ATi 1083 -0,58 0,00 0,00 0,17 0,00 1,17 0,50

De nettes différences en terme d’intensité olfactive, mais également en terme de vitesse
d’émissions de composés odorants apparaissent. Globalement, du point de vue de leur
comportement vis-a-vis des odeurs, la méthodologie du panel restreint permet de former 3

groupes parmi les 8 composants a partir des notes obtenues a 24 heures.

- Les « positifs »: il s’agit des composants d’ou émane une odeur d’intensité faible, et qui
obtiennent une note de 0 a 3 apres 24 heures de séchage. Ce sont les composants n° 3, n° 4 et
n° 6.

- Les «négatifs » : il s’agit des composants d’ou émane une odeur d’intensité forte, et qui
obtiennent une note de 7 a 10 apres 24 heures de séchage. Ce sont les composants n° 7 et n° 1.
- Les «intermédiaires » : il s’agit des composants d’ou émane une odeur d’intensité
intermédiaire, et qui obtiennent une note comprise entre 4 et 6 inclus aprés 24 heures de

séchage aprés 24 heures de séchage. Ce sont les composants n° 2, n° 5 et n° 8.

Les series de données provenant de I’ACP et de la mesure par panel retreint sont comparées,
mais il n’existe pas de corrélation entre elles.

Le cas du composant 7 I’illustre parfaitement : I’intensité des émissions mesurées par nez
électronique et traitées par ACP présente une allure croissante au cours du temps, tandis que
les mesures effectuées par le panel présentent une allure décroissante.

Ces données ne sont pas conformes aux resultats attendus, mais I’ACP étant basée sur la
présence de composés volatils, sans tenir compte de leur pouvoir odorant ou de leur seuil de
perception, il est possible qu’une quantité relativement importante de molécules non ou peu
odorantes soit presente dans les échantillons, et qu’elle fausse la mesure des différences.

Ceci démontre que malgré la puissance de I’analyse, I’étude statistique présentée ci-dessus
n’est pas adéquate pour interpréter le phénomene d’émission des composés odorants. Afin de

compléter I’analyse, les chromatogrammes sont donc interprétés séparément.
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3. Etude qualitative de la désorption sur différents textiles

3.1. Exemple d’analyse sur 2 composants
Les figures présentées ici sont des chromatogrammes des textiles propres et usagés apres 20
minutes de séchage. Les pics significativement différents entre les 2 échantillons sont signalés
par un astérisque. Le premier pic n’est pas traité puisqu’il s’agit du pic d’injection.
La Figure 43 présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 1 (100 % PET) a 20
minutes de séchage sur les colonnes 1 et 2.

a
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Figure 43 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 1 (100 % PET) sur les 2 colonnes
chromatographiques (1, apolaire, et 2, Iégérement polaire).

Le signal du composant propre est tracé en vert, le signal du composant 1 usagé, séché 20 minutes, est tracé en
rouge.

L’observation de ces chromatogrammes montre tout d’abord la présence de plusieurs pics,
méme sur I’échantillon propre (en vert sur les chromatogrammes). Cela signifie que les
composants textiles utilisés contiennent des molécules potentiellement volatilisables a la
température de conditionnement (60 °C) qui peuvent provenir de la fabrication ou des
conditions initiales de stockage. Ces pics détectés peuvent étre considérés comme I’empreinte
olfactive initiale du textile. Cependant, I’objectif est de determiner les différences entre les
échantillons propres et usagés pouvant expliquer les phénoménes odorants, le
chromatogramme du composant propre est donc soustrait au chromatogramme du composant
usagé pour les 2 colonnes.

Les chromatogrammes du composant usagé montrent la présence de 6 pics significativement

différents entre I’échantillon propre et I’échantillon usagé sur la colonne 1, et de 5 pics
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significativement différents entre I’échantillon propre et I’échantillon usagé sur la colonne 2.
Le Tableau 44 propose une identification des 11 composés détectés sur le composant 1 a

I’aide de leur indice de Kovatz (voir p.88).

Tableau 44 : Composés chimiques détectés sur le composant 1 identifiés par leurs indices de Kovatz

Tri Tr2 k1 lk 2 Identification
17,5 22,2 840 969 Butyrate
21 22,9 896 986 Heptanal
27,6 35,9 1037 1245 Gaiacol
25,9 27,5 995 1088 Octanal
28,8 30,3 1062 1156 2-octénal
30,2 31,5 1097 1193 Nonanal
32,8 33,9 1163 1259 2-nonenal
34,4 35,3 1199 1296 Décanal
36,9 37,8 1273 1372 2-décénal
38,1 38,8 1301 1400 Undécanal
41,6 42,4 1399 1501 Dodécanal

La détection de 11 composés chimiques aprés usage montre une certaine affinité du textile
pour les moléecules odorantes présentes dans la sueur. Dans le groupe des 11 composés
détectés, le butyrate et le gaiacol constituent les 2 exceptions notables puisque parmi eux, 9
sont des aldéhydes. La prévalence de ces derniers est un phénomeéne intéressant sur ce
composant, mais ce premier échantillon n’est pas forcément représentatif des molécules

détectées sur I’ensemble des composants testés.

A titre de comparaison, la Figure 44 présente les chromatogrammes obtenus pour le
composant 2 (100 % PA) a 20 minutes de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 44 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 2 (100 % PA) sur les 2 colonnes
chromatographiques

Le signal du composant propre est tracé en vert, le signal du composant 1 usagé, séché 20 minutes,
est tracé en rouge.

Tout d’abord, I’allure du chromatogramme du composant 2 propre est différente de celle du
chromatogramme du composant 1.

Ceci montre que méme propres, les composants ne présentent pas la méme charge initiale en
composés volatils relarguables, malgré un conditionnement similaire, et illustre la spécificite
de la capacité de retention de composés pour un composant donné ainsi que la specificité de
I’empreinte olfactive initiale d’'un composant.

Les chromatogrammes du composant 2 séché 20 minutes montrent la présence de 10 pics
significativement différents entre I’échantillon propre et I’échantillon usagé sur la colonne 1,
et de 10 pics significativement différents entre I’échantillon propre et I’échantillon usagé sur
la colonne 2. Toutefois, les 2 colonnes présentent des polarités différentes, modifiant le temps
de rétention de certains composés, donc ces mesures réalisées sur les 2 colonnes en parallele
peuvent étre redondantes comme c’est le cas ici. Le Tableau 45 propose une identification des
13 composés détectés sur le composant 2 a I’aide de leur indice de Kovatz apres recoupement
et élimination des doublons.
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Tableau 45 : Composés chimiques détectés sur le composant 2 identifiés par leurs indices de Kovatz
Trl Tr2 k1 Ik 2 Identification
22,8 26,1 928 1051 Hexadienal
27,4 30,5 1024 1163 Heptadiénal
28,8 30,3 1062 1156 2-octenal
20,7 21,2 887 946 Acétate d'isopentyle
34,4 35,3 1199 1296 Décanal
39,3 39,7 1331 1421 Oxodécanal
34,0 34 1190 1261 Octanoate d'éthyle
38,1 38,8 1301 1400 Undécanal
41,6 42,4 1399 1501 Dodécanal
43,9 44,8 1464 1577 2-dodécenal
40,5 40,9 1367 1458 Méthyldodécanal
453 457 1512 1607 Tridécanal
44,9 45,6 1495 1602 Methyltridécanal

Parmi les 13 composés détectés sur le composant 2, 11 sont des aldéhydes et 2 sont des esters.
Leur diversité est un phénomene remarquable, et comme sur le composant 1, les aldéhydes
sont majoritaires sur le composant 2.

En outre, parmi les 13 composés détectés, seuls 3, le 2-octénal, le undécanal et le dodécanal,
sont présents sur les 2 composants usagés. Ceci confirme le fait qu’il existe une affinité
spéecifique des composants textiles pour certaines molécules plutdt que d’autres, il serait donc
possible que ce phénomene justifie les différences observées entre les différents composants.
Les autres chromatogrammes des autres composés sont analysés sur le méme principe (voir
annexe 13), et les molécules détectées sur les 8 matiéres testées sont présentées dans le

paragraphe suivant.

3.2. Ensemble des composés chimiques détectés sur textile usagé
Sur le méme principe que dans I’exemple, les molécules présentes sur les textiles usagés sont
identifiées. Le Tableau 46 répertorie les molécules détectées sur I’ensemble des échantillons

usages (pour plus de détails, voir annexe 14).
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Tableau 46 : Molécules identifiées d’aprés leur indice de Kovatz sur les textiles portés
Composant

1 2

w
N
ul
o
~
o}

100% PET
L00%PA 6,6
77%PA 6,6
23 % EA
100% Coton
55%PET

15 % PA
35%PET

15 % EA
14%PA
27%PET

22 % EA

78 % PET
22% EA

Molécules
détectées
Sulfure de

diméthyle X X
Triméthylamine
Butyrate X
Butanol
2-méthylpropanol X
1,2-butanediol X
3-méthylbutanol X
3-méthylbutanal X
Hexanal X
Hexadiéenal X
Heptanal X X
Heptadienal X
Butyrate de X X

propyle
Guaiacol

Octanal

x
X

X

X
x
x

>

2-octénal
Acétate
d'isopentyle
Nonanal
2-nonenal
Décanal
2-décénal

X | X[ X|X
X | X | X | X

Oxodécanal
Octanoate
d'éthyle
Limonéne
Undécanal

Dodécanal X

>

X

2-dodécenal
Méthyldodécanal
Tridécanal

Méthyltridécanal

Aldéhyde
inconnu X (3) X (2) X(1) X (1)

Autres inconnus X (4) X(1) X (3) X) 6 X (3)

XX | X | X | X

X
X

>
>
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Dans cette expérience, parmi les 16 composés inconnus détectés (aprés élimination des
doublons), 7 ont été identifiés comme des aldéhydes, sans pouvoir déterminer formellement
leur formule chimique.

Sur I’ensemble des molécules détectées, 30 ont été identifiées et leur masse molaire varie
entre 62 et 212 g/mol. Il apparait que les 30 molécules odorantes identifiées dans cette étude
ont des longueurs de chaines carbonées inférieures ou égales a 14, dont 8 présentent au moins
une insaturation. La présence de 2 composés cycliques est observée. Sur ces 30 composés
odorants identifiés, 1 présente une fonction sulfure, 1 présente une fonction amine, 1 présente
une fonction acide carboxylique, 4 présentent une fonction alcool, 19 présentent une fonction
aldéhyde, 3 présentent une fonction ester et 1 présente une fonction méthoxyle. La prévalence
des aldéhydes sur I’ensemble des 8 échantillons testés est donc remarquable. Elle conforte
I’idée selon laquelle les molécules odorantes émises lors de la pratique sportive sont le produit
de I’activité catabolique lipidique des bactéries de la flore commensale.

La comparaison des molécules qui ont été désorbées a partir des 8 différents textiles a 20
minutes de séchage est instructive. Certains présentent une forte diversité dans la nature des
molécules désorbées (composant 2) et d’autres, nettement moindre (composant 4).

La premiere explication possible serait I’existence d’un effet du textile sur la nature des
émissions odorantes. Toutefois, les résultats du chapitre 3 ont montré qu’en une heure de
pratique sportive, la production de molécules odorantes est faible, et que la sudation intense
causée par un effort physique devait avoir pour conséquence d’expulser I’ensemble de ces
molécules odorantes déja produites dans les glandes sudoripares. Le seul effet possible du
textile serait I’augmentation intense de la température a la proximité des glandes sudoripares
pouvant causer une sudation plus importante. Cependant, les vétements portés durant I’étude
présentaient une coupe suffisamment ample pour permettre la circulation de I’air et il est
Iégitime d’admettre I’hypothése d’une température équivalente au niveau du textile dans le

creux axillaire au cours des différentes expérimentations.

La deuxiéme explication possible aux différences observées entre les composants serait que
les textiles mis en contact avec un bouquet olfactif similaire ne relarguent pas tous les mémes
composés odorants. Il existerait donc une affinité spécifique de certains textiles pour certaines

molécules du bouquet odorant, et certains textiles seraient plus chargés que d’autres en
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molécules odorantes aprés usage ; le « potentiel odorant » initial aprés la pratique sportive

serait donc variable d’un textile a I’autre.

Cependant, ces molécules détectées ne contribuent sans doute pas dans les mémes proportions
a I’odeur émise par un textile, notamment du fait de leurs différents seuils de détection, mais

aussi a cause de possibles interactions entre les molécules odorantes.

3.3.  Comparaison avec les mesures olfactives
La corrélation entre les distances propre-usagé mesurées par le nez électronique et les mesures
olfactives realisées par le panel restreint ont été calculées pour chaque composant et pour
I’ensemble des echantillons, mais comme pour I’ACP, aucune n’a fourni de valeur

significative.

3.4. Choix d’indicateurs de mauvaises odeurs

Mettre en place un panel de testeurs, méme réduit, reste un dispositif lourd a mettre en ceuvre,
et I'utilisation d’un dispositif analytique permettrait un traitement beaucoup plus rapide et
beaucoup plus standardisé des textiles testés. 1l n’y a pas de relation simple entre la quantité
de composés volatils émis mesurée par nez électronique et les mesures olfactives établies par
le panel restreint. Cependant, il est possible de rechercher des indicateurs spécifiques aux

composants jugés « négatifs » par le panel.

L’idéal serait de déterminer des indicateurs de textiles au comportement positif pour ne
sélectionner que les composants intéressants, mais par principe, un textile faiblement odorant
n’émet pas ou peu de composés odorants, ce qui rend la détection difficile. Il est donc plus
aisé de définir un bon composant par I’absence de certaines molécules marqueurs que par la

présence d’indicateurs positifs.

En classant les composants suivant les 3 catégories précédemment citées (positifs : note
olfactive de 0 a 3, intermédiaires: 4 a 6, et négatifs: 7 a 10) et a partir du tableau
d’identification des molécules présentes sur les échantillons (Tableau 46), les molécules
présentes dans le groupe des «intermédiaires » et des « négatifs » mais absentes du groupe

des «positifs » peuvent étre identifiées. Elles sont alors classées dans la catégorie

162



Chapitre 5 : Effet textile

« indicateurs critiques ». De mémes, les molécules uniqguement présentes dans le groupe des
composants « négatifs » sont classées dans le groupe des «indicateurs tres critiques ». Le

Tableau 47 en dresse la liste.

Tableau 47 : Molécules indicatrices de mauvaise odeur sur textile d’apreés les résultats croisés du nez
électronique Héraclés et les résultats du panel

Indicateurs moléculaires Indicateurs moléculaires
critiques trés critiqgues

Butanol Butyrate

Heptanal 3-méthylbutanol

2-octénal Gaiacol

2-nonenal

Undécanal

Dodécanal

Ainsi, la présence des 6 molécules indicatrices critiques (colonne de gauche) sur un textile
porté doit amener a le considérer comme un composant suspect, et la présence des 3
indicateurs trés critiques (colonne de droite) sur un textile porté lors d’un test préliminaire
permet de I’éliminer de la liste des textiles potentiellement utilisables dans la confection de
vétement de sport. Ces molécules ne sont toutefois pas nécessairement les molécules
responsables des mauvaises odeurs mais ce sont des molécules a rechercher spécifiquement
sur des textiles portés pour évincer ceux ayant un comportement intermédiaire voire négatif,
jouant un réle d’indicateurs.

Il est également intéressant de noter que malgre la prévalence des aldéhydes sur I’ensemble

des échantillons, ils ne sont pas présents dans la catégorie des indicateurs tres critiques.

L’etude présentée ici a donc permis de déterminer, grace a un échantillonnage large parmi des
composants textiles ayant des comportements extrémes vis-a-vis des odeurs, de sélectionner
des indicateurs moléculaires spécifiques pour repérer des textiles ayant un comportement jugé
suspect voire rédhibitoire. Cela constitue une avancée forte en termes de fiabilité des résultats
et devrait permettre un gain de temps dans la sélection de composants textiles a vocation

sportive.

Il serait intéressant & présent de chercher a établir des corrélations entre le comportement des
textiles et leur constitution, a savoir la nature de leurs fils. En effet, les échantillons
sélectionnés sont constitués de PET, de PA, d’EA et de coton dans des proportions variables,

ce qui, a la vue des éléments bibliographiques, devrait permettre de justifier les différences
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mesurées. L’effet « construction de la maille » n’a pas été pris en compte, puisque Mac Queen
et al (2008) ont montré I’existence d’un effet « matériau » lors d’une étude sur le coton, le

PET et la laine, qui etait 25 fois supérieur a I’effet « construction de la maille ».

3.5. Role du composant dans la perception des odeurs
L’impact du matériau constitutif du fil semble étre un élément prépondérant dans les
phénomeénes d’émission des odeurs, et la diversité des échantillons testés pourrait permettre
d’étudier le phénomene. Cette derniere partie a donc pour but de comprendre I’impact du
choix du/des fils constitutifs du textile dans I’intensité des odeurs pergue par I’usager. Pour
cela, I’influence de la matiére constitutive des fils sera tout d’abord évaluée pour les

composants constitués d’une seule matiere. Les mélanges de fils seront ensuite abordés.

3.5.1. Etude des composants mono-matiére

La Figure 45 présente les notes données par le panel restreint aux composants constitués
d’une seule matiere. Il s’agit des composants n° 1, 2 et 4 constitués respectivement a 100 %
de PET, PA et coton.

Evolution de I'intensité olfactive
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100 % PET 100 % PA 6,6 100 % Coton
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Figure 45 : Evolution de l'intensité de I’odeur percue par le panel restreint au cours du temps pour les 3
composants constitués d’un seul matériau Le PET (composant 1), le PA 6,6 (composant 2) et le coton
(Composant 4)

Il apparait assez nettement que du point de vue de I’émanation des odeurs, le coton est de loin
le composant le meilleur, puis le PA, suivi de prés par le PET, méme si les valeurs a t = 20

min sont les mémes pour le PET et le PA.

Pour le PET (composant 1) I’odeur percue diminue de maniére nette au cours du temps, et
plus nettement encore pour le PA (composant 2). Pour le composant 4 (100 % coton), la

diminution est moins marquée, mais I’intensité olfactive de départ est plus faible.

Toutefois, si la nature du fil constitutif a un impact sur la vitesse de désorption, il convient de
s’interroger sur I’impact d’un mélange de fils de différentes matiéres sur cette vitesse de

désorption.

3.5.2. Etude des composants bi-matiere

Le composant 5 est un composant bi-matériau constitué a 45 % de PET et 55 % de PA.
L’allure attendue de I’intensité olfactive du composant 5 au cours du temps devrait étre
similaire a celle des composants 1 et 2. Celle-ci est présentée sur la Figure 46 (au milieu) et
comparée a celle de composants constitués d’un seul matériau (composants 1 et 2).
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Evolution de l'intensité olfactive

12
H 20 min
E24h

O 7 jours

Intensité olfactive

Composant 1 Composant 5 Composant 2
100 % PET 55 % PET 100 % PA 6,6
45 % PA

Figure 46 : Evolution de l'intensité de I'odeur pergue par le panel restreint au cours du temps sur PET
(composant 1), PA 6,6 (composant 2) et mélange PA6,6 /PET (composant 5)

At =20 min, la note obtenue par le composant 100 % PET (composant 1) et par le composant
100 % PA (composant 2) est de 10, I’intensité de I’odeur émise est maximale. Au méme
moment, le composant 5 constitué de PET et de PA 6,6 obtient la note de 5. L odeur décroit
toutefois nettement plus rapidement sur PET et sur PA 6,6 que sur le composant mixte.

Le mélange de fils semble donc avoir un effet tres positif au début de I’expérience, puisque le
composant mixte émet une odeur plus faible de moitié au début du processus de séchage.

Par la suite cependant, le PA et le PET perdent progressivement leur intensité olfactive en
obtenant respectivement les notes de 1 et 2 apres 7 jours de séchage, alors qu’aprés le méme
temps de séchage, le composant 5 obtient la note de 4, ce qui signifie qu’il n’a quasiment pas

perdu son potentiel odorant.

Cette premiéere comparaison laisse supposer un « effet réservoir » : les molécules odorantes
seraient mieux retenues au départ au sein du textile en bi-matériau, puis seraient évaporées
plus lentement. Ce phénomeéne est étonnant, puisque cela signifierait que le mélange de 2
composants « négatifs » produit un composant « intermédiaire ». L’étude des autres mélanges

de matiére est donc nécessaire.
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3.5.3. Etude de I’effet élasthanne

La Figure 47 présente les notes données par le panel restreint aux composants contenant de

I’élasthanne.

Evolution de l'intensité olfactive
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E24h
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o 87
=
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©
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c
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E 2 -
. SRS
2 - Composant 6 Composant 8 Composant 7 Composant 3
85 % PET 78 % PET 44 % PA 77 % PA 6,6
15% EA 22 % EA 27 % PET 23 % EA
22 % EA

Figure 47 : Evolution de l'intensité de l'odeur pergue par le panel restreint pour les composants contenant
de I’élasthanne.

L’ impact du mélange de fils est beaucoup moins évident sur ce graphique.

Les composants 3 et 6, respectivement constitués de 77 % PA 6,6/ 23 % EA et de 85 % PET/
15 % EA apparaissent comme faiblement odorants (positifs). Les composants 7 et 8 (44 %
PA, 27 % PET /22 % EA) et (78 % PET / 22 % EA) sont classés parmi les composants
intermédiaires.

A partir de la masse surfacique (en g/m?2) et la teneur en matériau (en %) de chacun des
textiles, la masse de chaque matériau présente au niveau de la zone axillaire du T-shirt a été
calculée, mais le lien entre la quantité de matiere du textile, quelle qu’elle soit, le diamétre du
fil et I’intensité de I’odeur percue n’apparait pas, quel que soit le temps de sechage.

Par conséquent, s’il existe bien un effet réservoir des molécules odorantes, il peut étre lié a la
nature du matériau constitutif, mais en interaction avec d’autres paramétres liés a
I’architecture tridimensionnelle, comme I’épaisseur, la rétention d’eau ou la perméabilité a

I’air qui ont un effet direct sur la vitesse d’évaporation.
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Ces résultats montrent que le textile joue un réle prépondérant mais complexe dans la

perception des molécules odorantes.

4. Conclusions

Ce chapitre avait pour objectifs d’étudier I’effet du composant sur les émissions de molécules
volatiles, et d’évaluer I’influence de la matiére constitutive du fil sur I’intensité de ces

émissions.

En comparant les résultats obtenus pour un méme sujet et une méme pratique sportive, juste
apres I’effort (20 min), il apparait que les molécules retenues par les composants sont
différentes en qualité et en quantité. Il existe donc bien une affinité spécifique des matériaux

pour les molécules volatiles de la sueur.

L’identification des molécules relarguées apres usage sur les différents textiles de
I’échantillon a permis de former 3 sous-groupes distincts pour les 8 textiles testés en les
classant suivant leurs émissions odorantes. Ainsi, 6 indicateurs critiques d’un composant
émanant de mauvaises odeurs ont pu étre identifiés :

- le butanol

- I’heptanal

- le 2-octénal

- le 2-nonenal

- le undécanal

- le dodécanal
Ainsi que 3 indicateurs tres critiques :

- le butyrate

- le 3-méthylbutanol

- le gaiacol
Ceci constitue une avancée importante dans la mise au point d’une méthode analytique.
Ceci ne signifie pas que ces molécules sont responsables de mauvaises odeurs sur les textiles,
mais que leur présence est concomitante a I’apparition des mauvaises odeurs sur le textile. La
prépondérance des aldéhydes conforte I’idéee selon laquelle les composés odorants

proviennent des voies de dégradation lipidiques de la flore bactérienne.
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Mac Queen et al (2008) avaient mis en évidence la présence d’acides gras volatils sur des
composants usagés, constitués de PET, coton et laine. Ceci peut étre considéré comme un
complément a ces travaux dans la mesure ou les composants testés ici sont synthétiques, a

I’exception du composant 4, 100 % coton.

Au niveau de I’impact du matériau constitutif des fils sur I’intensité de I’odeur pergue,
conformément aux résultats de Mac Queen et al (2007), il a éte montré que le PET était plus
odorant que le coton. Le travail présente ici a également permis de montrer que le PA avait un
comportement proche du PET, mais moins odorant. Enfin, I’impact du temps de séchage a
également éte évalué et il a été montré qu’apres une semaine, les composants constitués d’une

seule matiere avaient perdu en grande partie leur pouvoir odorant.

Cette étude a également pris en compte des mélanges de fils PA6,6/PET, PA6,6/EA, PET/EA
et PET/PAG,6/EA et montré que I’intensité de I’odeur percue n’était pas directement corrélée
a la nature de la fibre, signifiant ainsi que les facteurs étudiés n’étaient pas suffisants pour

expliquer convenablement le phénomeéne d’émanation des odeurs.

Devant la complexité des résultats présentés ici, il apparait que les phénomeénes évaporatoires
au sein d’un textile sont complexes, et nécessitent sans doute une étude dédiée. Mac Queen et
al (2008) ont étudié ce facteur et ont montré qu’il avait un impact tres faiblement significatif
sur la perception olfactive (risque 0,1 %), mais cette étude a été réalisée sur des composants
constitués d’une seule matiére, et sur 3 architectures : le Jersey, I’interlock, et le 1x1 rib. Ceci
mériterait de plus amples études tenant compte de I’architecture tridimensionnelle du

composant, voire en appliquant les schémas d’étude des systemes macroporeux.

Enfin, dans le cadre de la mise en place d’une mesure pour pouvoir classer les composants
suivant I’intensité de leur émission, 2 méthodes ont éte testées: mesures par nez électronique
et mesures par panel olfactométrique restreint. Au regard de la complexité des résultats
obtenus par nez électronique, ceux-ci ont été traités par analyse en composante principale. Les
résultats de ces 2 méthodes ne sont pas corrélés, pour au moins 2 raisons :

- La distance statistique entre les textiles propres et usages d’aprés les intégrations des
chromatogrammes peut étre surévaluée par la présence de composés volatils non odorants,

étant donné que I’analyse ne prend pas en compte les seuils de détection des molécules
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détectées. Sous réserve de les connaitre, il pourrait peut-étre étre envisagé de réaliser une

ACP pondérée (ici pi =1) par les seuils de détection des composés détectés.

- Le protocole de préparation des échantillons pour la chromatographie modifie les
phénomeénes évaporatoires réels (congélation, conditionnement a 60 °C pendant 5 min dans
un tube fermé). L’énergie apportée par le chauffage du tube permet la volatilisation de
composés chimiques qui ne se seraient pas volatilisés a température ambiante comme ceux

qui ont été détectés sur les textiles propres.

La prise en compte de ces facteurs doit constituer des pistes de réflexion pour la suite
éventuelle du projet, et il est donc possible, a terme, d’envisager le nez électronique comme

méthode pour classifier les textiles d’apres leur comportement vis-a-vis des odeurs.

5. Perspectives

Les travaux de Bulk et Axel (1991) sur les mécanismes de la perception d’une odeur ont
montré que les cils olfactifs présents dans la muqueuse nasale portaient au moins 172 sous-
groupes de récepteurs différents sur lesquels se fixent les molécules odorantes pour envoyer
un signal vers le cerveau. Ceci montre que la présence d’une molécule odorante dans un
systéeme ne suffit pas a genérer une odeur : cette molécule doit se volatiliser et atteindre la
muqueuse olfactive pour étre percue, et la quantité évaporée de molécules volatiles doit
également étre suffisante pour atteindre le seuil de détection.

Le terme « formation » des odeurs de transpiration ne s’applique donc pas a la problématique
présentée ici, mais il est plus judicieux de parler d” « émission » des odeurs de transpiration
par le textile. Par conséquent, si I’activité bactérienne sur le textile est faible, un textile
odorant est un textile qui a capté des molécules odorantes émises durant la pratique, et qui les
relargue ensuite. Schématiquement, il existe donc 2 possibilités pour qu’un textile n’émette
pas d’odeurs.

Ces 2 possibilités peuvent étre représentées dans la Figure 48.
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Figure 48 : Mécanismes possibles pour un textile anti-odeurs

La perception d’odeurs est fonction de la quantité de molécules odorantes désorbée, elle-

méme fonction de la quantité de molécules sorbée pendant la pratique, et de la possible

désorption apres la pratique. La vitesse de cette desorption joue donc un role crucial sur

I’intensité de I’odeur : si elle est tres importante, toutes les molécules volatiles sont désorbées

tres rapidement, ce qui générera une odeur intense, mais de courte durée. Au contraire, si cette

vitesse de désorption est tres faible, la quantité désorbee durant un intervalle de temps court

est négligeable, donc le nez ne détecte pas d’odeur sur le composant.

La Figure 49 dresse schématiquement les 3 phénomenes possibles d’émanation des odeurs.
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Figure 49 : Schématisation des 3 modes d’émissions de composés odorants aprés la pratique sportive

Dans le cas standard, une certaine quantité de molécules est sorbée durant la pratique, qui se
désorbe au cours du temps. La quantité désorbée durant un temps dt est suffisante pour

atteindre le seuil de détection, et le composant est considéré comme odorant.

Dans le cas A, une faible quantité est sorbée durant la pratique, et malgré une vitesse de
désorption relativement importante, la quantité totale désorbée n’est pas suffisante pour

atteindre le seuil de détection, le composant est considéré comme inodore.

Dans le cas B, une trés forte quantité de molécules odorantes est fixée durant la pratique, mais
la vitesse de désorption est trop faible pour relarguer une quantité suffisamment importante
durant un intervalle de temps dt pour pouvoir atteindre le seuil de détection, le composant est

également considéré comme inodore.

Ainsi, chercher un textile anti-odeurs ne consiste pas a rechercher un compromis mais un

comportement extréme en étudiant I’aspect cinétique de la désorption.

Toutefois, I’allure croissante de I’intensité des émanations odorantes du composant 8 par
exemple reste difficilement explicable sans une compétition entre I’évaporation dans le milieu

environnant et la diffusion des molécules odorantes au sein du polymere. En effet, certaines
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molécules odorantes de tres faible masse moléculaire ou présentant des enthalpies de
vaporisation faibles ont sans doute été produites mais se sont volatilisees trés rapidement et
n’ont pas été retenues dans le polymere. Au contraire, les molécules lourdes, présentant une
masse moléculaire plus importante et a plus forte enthalpie de vaporisation ont présenté une
affinité nettement plus élevée pour la diffusion que pour I’évaporation, et ce, malgré leur
encombrement stérique limitant leur capacité de diffusion. Les petites molécules s’évaporant
instantanément, les grosses molécules étant bloquées dans le polymére, ce sont les molécules
présentant un comportement intermédiaire qui diffusent de I’extérieur vers I’intérieur pendant
la pratique sportive, puis de I’intérieur vers I’extérieur aprés la pratique qui posent les

problémes de remanence d’odeurs de transpiration.

Ces interrogations sur les mécanismes d’évaporation d’un bouquet de composés chimiques
volatils a partir d’une matrice complexe telle qu’un textile, sur les compétitions induites entre
la diffusion de ces composés au sein des polymeres constitutifs et I’évaporation dans le milieu
environnant sont des questions ardues qui nécessiteraient de nombreuses expérimentations
complémentaires, d’autant qu’elles nécessiteraient d’étre réalisée dans une gamme de
tempeérature et en présence d’eau et de sels minéraux. Elles pourraient étre étudiées en
comparant les constantes de Henry de solutions diluées, et constitueraient une piste
intéressante pour poursuivre les travaux sur I’émanation des odeurs par les textiles,

synthétiques ou non.

Par ailleurs, ces experiences ayant éte réalisées sur des textiles neufs, I’impact des cycles de
lavage, du vieillissement des matiéres et de I’effet d’accumulation seraient des pistes
intéressantes dans la compréhension des phénoménes de rémanence des odeurs, d’ou la

nécessité de caractériser la cinétique de sorption et désorption.
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L’etude des mecanismes mis en jeu lors de la production et de I’émission de composes
odorants pendant la pratique sportive sur différents textiles a permis d’appréhender les

phénoménes majeurs conduisant a la perception olfactive.

Dans un premier temps, I’étude bibliographique a montré que la sueur eccrine, associée a une
forte sudation présentait une valeur énergétique faible, et qu’il était probable que les bactéries
de la flore commensale métabolisent préférentiellement les sécrétions apocrines et sébacées,
dont I’émission n’est pas conditionnée par une activité physique. De plus, les principaux
genres bactériens présents sur la peau sont Corynebacterium, Staphylococcus et

Propionibacterium dans les follicules pileux.

A partir de ces éléments plusieurs interrogations scientifiques se sont posées :

- Quel est le role exact de la flore commensale cutanée dans I’odeur de transpiration
sur le vétement ?

- Existe-il un genre ou une espéce bactérienne particuliérement responsable des odeurs
de transpiration sur textile ? En d’autres termes, existe-il un transfert spécifique de bactéries,
qui justifierait la perception odorante particulierement forte sur certains textiles ?

- Quel est I’effet de la nature du textile sur les émissions odorantes ?

En paralléle, ce travail devait permettre de proposer une méthode adéquate de mesure de
I’odeur de transpiration émise par un textile ainsi que des stratégies pertinentes de lutte contre

les odeurs.

Les résultats présentés dans ce manuscrit ont permis de mettre en évidence les éléments

suivants :

Les molécules odorantes sont probablement produites en continu dans les glandes

sudoripares

La mesure de I’intensité olfactive en parallele sur le textile a montré une corrélation positive
forte avec la concentration bactérienne revivifiable sur la peau, et une corrélation négative

faible avec la concentration bactérienne revivifiable sur le textile.
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Ensuite, la concentration bactérienne revivifiable sur textile aprés une heure de pratique
sportive ne semble pas suffisante pour produire la quantité de molécules odorantes nécessaire
pour atteindre le seuil de perception en comparaison avec les vitesses de production des

molécules odorantes (James et al, 2004 ; Labows et al, 1991).

L’hypothése d’un transfert principalement chimique a été envisagée, mais la dimension
qualitative du transfert bactérien n’ayant pas été étudiée dans la premiére étude, et il a éte
décidé de caractériser le transfert bactérien genre par genre, et d’étendre I’étude a plusieurs

composants textiles.

Il n’y a pas de transfert bactérien specifique vers les textiles malodorants

L’ étude présentée dans le chapitre 4 a mis en évidence des transferts spécifiques différents
entre les matieres testées, mais la mesure en paralléle de I’intensité odorante de ces textiles a
montré que les différences de transfert bactérien n’expliquaient pas les différences de

perception de I’intensité odorante.

Par conséquent, il n’y a pas de genre bactérien spécifiquement impliqué dans la formation des
odeurs de transpiration sur textile, et I’hypothese selon laquelle les molécules odorantes sont
produites en amont semble corroborée, les molécules odorantes seraient donc probablement
produites dans les glandes sébacées et apocrines, associées a un poil, et une sudation intensive
provoquerait I’expulsion de ces composés volatils malodorants.

Le transfert bactérien n’étant pas spécifique, I’effet matiere a donc été envisagé pour

expliquer les différences de perception olfactive entre les differents textiles.

Les différences de perception olfactives sont principalement liées a I’effet textile

Il est possible de globalement classifier les matieres entre elles (coton > polyamide 6,6 >
polyéthyléne téréphtalate). Il y a donc un effet intrinséque de la matiére, probablement lié a
des phénomenes de diffusion au sein des fibres constitutives du textile.

Cependant, il n’est pas possible de prédire le comportement odorant d’un textile constitué de
plusieurs matiéres a partir de sa composition et notamment d’établir de lien entre I’odeur
émise et I’énergie de surface et la surface spécifique quelle que soit la matiére testée.

Il serait donc intéressant d’étudier des fils seuls, puis le rdle de [Iarchitecture

tridimensionnelle d’un textile.
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Par rapport aux objectifs technologiques, les eléments suivants ont été mis en évidence.

Dans le cas des odeurs de transpiration, le nez humain demeure le meilleur outil de

mesure.

L’objectif technologique de cette étude était de proposer une méthode de mesure des odeurs a
partir de composants textile. Une odeur est le résultat d’un signal électrique engendré par un
mélange de molécules parvenant a la muqueuse nasale. Son interprétation par le cerveau est
liée a la mémoire et aux émotions du sujet. Pour cette raison, il est difficile de caractériser une
odeur d’un point de vue qualitatif comme d’un point de vue quantitatif & partir d’appareils
analytiques.

Au cours de ce travail, 4 méthodes de mesures des odeurs ont eté testees : le chromatographe
en phase gazeuse couplé a un détecteur a spectrométrie de masse et a un port olfactif, le nez
électronique (microchromatographe couplé a un détecteur a ionisation de flamme), le panel
entraineé et le panel restreint.

Les résultats sur la chromatographie couplée a un spectrometre de masse et sur le nez
électronique ont illustré la difficulté a corréler des données olfactives avec des mesures
analytiques, du fait, entre autres, des différences de seuils de détection et du biais introduit par
le conditionnement. Dans les conditions actuelles, la mise en place d’un panel, entrainé ou

restreint, est la seule possibilité pour réaliser un test rapide.

De plus, ces travaux ayant montré que les molécules odorantes sont trés probablement
produites en amont, il est envisageable d’évincer la dimension bactérienne de la
problématique en comparant les textiles, non plus a I’aide de testeurs, ni d’un mélange
bactérien standardisé, mais d’une solution aqueuse contenant les produits du métabolisme
bactérien sur la peau.

A ce titre, une corrélation forte entre I’intensité de la note globale percue par le panel et de la
note acide isovalérique (0,54) a pu étre montrée.

Il serait donc intéressant de simplifier le systéeme et de comparer les textiles entre eux en ne
mesurant que le transfert de cet acide, voire d’un bouquet, agrémenté par exemple des
molécules indicatrices tres critiques identifiées par ailleurs telles que le butyrate, le 3-
méthylbutanol et le gaiacol. Il est toutefois important de réaliser ce transfert dans des
conditions mimant la realité¢ afin de faire intervenir le phénomeéne de plastification en

présence d’eau et les compétions a I’évaporation au cours du séchage.
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De plus, les mesures par nez électronique traitées par ACP ont fourni des résultats
intéressants, mais incomplets. La mise en place d’une ACP pondeérée pourrait permettre une

analyse plus poussée et plus instructive des résultats.

La lutte contre les odeurs n’implique pas nécessairement la lutte contre les bactéries

Les molécules odorantes étant vraisemblablement produites en amont du textile, dans les
glandes sudoripares, I’utilisation de composés anti-microbiens sur textile ne semble pas
justifiée pour lutter contre les odeurs, I’effet textile étant prépondérant.

A moyen terme, I’utilisation de composés chimiques ayant un effet masquant pourrait étre
envisagée. Ainsi, les notes odorantes « pyrazine » et « nonanal » présentant des coefficients
de corrélation négatifs avec la note olfactive globale, il pourrait étre tentant de les intégrer

dans des textiles pour vérifier leur effet masquant.

Une méthode de suivi de la flore commensale cutanée a été mise en place

Le travail présenté ici a également permis de mettre en place une méthode de caractérisation
des écosystemes faiblement colonisés grace a une méthode de collecte d’ADN a fort taux de
récupération et a une double amplification de I’ADN total & partir d’amorces bactériennes
universelles. Une démarche semi-quantitative a donc pu étre suivie, et le seuil de détection de

cette méthode a été déterminé (5.10° UFC/cm2 de peau pour Corynebacterium).

Appliquée a la problématique présentée ici, cette méthode a permis de faire progresser la
compréhension des mécanismes d’émission de odeurs de transpiration et I’écosysteme cutané

de I’aisselle, peu étudie dans la littérature.

Ainsi, au cours des 3 mois durant lesquels a été réalisée I’étude, la flore commensale cutanée
sur le sujet testé est restée stable. La ségrégation nette entre la flore commensale et la flore de
passage ne semble pas appropriée a la caractérisation de I’aisselle. Certaines souches sont
effectivement toujours présentes, et sont constitutives de la flore résidente, mais la flore dite
« de passage » peut rester a la surface de la peau pendant au moins un mois. Ceci montre que
les espéces contaminantes ont une certaine aptitude a coloniser la peau, et que leur disparition
est due a une competition ardue avec les espéces commensales.

Contrairement au tube digestif par exemple, la colonisation bactérienne de I’épiderme et des

glandes exocrines cutanée est relativement faiblement étudiée, du fait, a priori de I’importance
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moindre des pathologies associées. L’étude de la flore cutanée ne doit cependant donc pas étre
cantonnée a des fins cosmétiques, puisque les inflammations cutanées comme I’acné et les
furoncles sont directement liées a la nature de la flore présente sur la peau. De plus, la peau
étant une des interfaces principales de I’étre humain avec son environnement, elle est un
vecteur de maladies, notamment nosocomiales.

D’un point de vue technique, la méthodologie de caractérisation de I’écosysteme pourrait étre
améliorée, en testant différentes amorces par exemple. Par ailleurs, I’élaboration d’un
marqueur de taille constant, mais constitué de teneurs croissantes en GC et dont la
concentration est connue pourrait étre intéressante dans I’optique de comparer les gels entre

eux.

Ensuite, I’activité microbienne, caractérisée par les ARN messagers et non par I’ADN total
constitue I’étape suivante dans la compréhension des écosystémes, cutanés ou non. Ceci
permettrait peut-étre d’aller plus loin que la caractérisation des genres bactériens
particulierement problématiques en termes d’odeurs (Corynebacterium et Staphylococcus) et
de proposer des solutions déodorantes ciblées.

Une connaissance pointue de I’écosysteme cutané permettrait I’identification de génes-clés
dans la synthese de composés odorants. Une approche de type protéomique est peut-étre le
futur de I’étude des écosystémes et des solutions anti-odeurs de nature enzymatique peuvent

constituer des pistes prometteuses pour I’avenir des déodorants.

En améliorant la compréhension de I’ensemble des phénomenes en jeu dans I’émission
des odeurs, des effets de I’élévation de température du corps humain aux phénomeénes
d’évaporation menant a la perception olfactive des composes odorants synthétisés par la
flore bactérienne, I’approche globale de ce travail a permis d’atteindre les objectifs
initialement fixés. De plus, I’étude présentée ici ouvre des perspectives de recherche
larges sur la caractérisation de la flore commensale cutanée et a permis de cibler les

leviers d’action dans la lutte contre les odeurs sur textile.
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Annexe 1

Etude de I’effet latéralité et mode de collecte : résultats bruts et traitement statistique

Annexe 1 a

Résultats des dénombrements réalisés en triplicata sur textile a partir d’échantillons provenant

de la partie droite et de la partie gauche d’un textile, extraits de deux manieres différentes :

agitation magnétique ou ultrasons. Résultats obtenus sur BHI +T80 1%, incubation 30°C, 7

jours
Mode de collecte
Agitation  |Moyenne  |Ecart-type Ultra-sons Moyenne  Ecart-type
5000 12000
Gauche |7667 7000 1764 11667 11222 1072
Coté 8333 10000
10000 1333
Droite 13000 12667 2517 17333 7444 8643
15000 3667
Annexe1b
Résultats de I’analyse de la variance réalisée sous Excel
ANOVA
Source of Variation |SS df MS F P-value F crit
Sample 2675296,33 |1 2675296,33 |0,12546278 |0,73233831 |5,31765506
Columns 750000 1 750000 0,03517258 |0,85590385 |5,31765506
Interaction 66901296,3 |1 66901296,3 |3,13745532 |0,11446146 |5,31765506
Within 170587408 |8 21323426
Total 240914001 |11
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Annexe 2

Etude de I’effet lieu de collecte : résultats bruts et traitement statistique par test de Student

Lieu de collecte
Sur la peau Sur le textile
40200 12000
34700 11667
32400 10000
28700 1333
28500 17333
20700 3667
5000
7667
8333
10000
13000
15000
Moyenne 30867 |Moyenne 9583
Ecart-type 6600 Ecart-type 4680
Moyenne totale 16678
Ecart-type total 11557
T 4807 |1 -5.028
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Dénombrements bactériens cutanes effectués sur les 14 sujets impliqués dans I’étude

Annexe 3

Prélevement sur Dénombrement en UFC/cm? Ecart-type / Moyenne
Sujet n° 1 9,2+ 0,7 . 10° UFC/cm? 0,1
Sujet n° 2 2,0+0,5.10° UFC/cm? 0,2
Sujet n° 3 1,1+0,2.10° UFC/cm? 0,2
Sujet n° 4 1,0+ 0,2 . 10" UFC/cm? 0,2
Sujet n°5 8,9+1,0.10° UFC/cm? 0,1
Sujet n° 6 1,3+ 0,2 . 10° UFC/cm? 0,2
Sujetn° 7 75+1,2.10° UFC/cm? 0,2
Sujet n° 8 1,3+ 0,2 . 10° UFC/cm? 0,2
Sujet n° 9 8,6 + 3,2 . 10° UFC/cm? 0,4
Sujet n° 10 1,1+0,2.10° UFC/cm? 0,2
Sujet n° 11 8,1+ 2,3.10° UFC/cm? 0,3
Sujet n° 12 1,4 +0,3.10" UFC/cm? 0,2
Sujet n° 13 1,1+0,2. 10" UFC/cm? 0,2
Sujet n° 14 6,7 +0,5. 10" UFC/cm? 0,1
Etendue des données (W) |6,7 10* UFC/cm? 0,3
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Dénombrements bactériens sur textile aprés usage pour les 14 sujets et

transfert bactérien

Annexe 4

calcul du taux de

Dénombrement
Nom du en UFC/ cm2 de |Ecart-type  |Ecart-type / Taux de
coureur Date textile textile dénombrement |transfert
Sujetn® 1 18/11/2008 |4 0,7 0,2 4.30%
Sujetn® 2 18/11/2008 |703 262,7 0,4 35.64%
Sujetn® 3 18/11/2008 |12 3,0 0,3 9.23%
Sujetn® 4 01/12/2008 |24 12,0 0,5 0.23%
Sujet n°5 09/12/2008 |49 8,8 0,2 5.47%
Sujetn® 6 16/12/2008 |653 166,0 0,3 502.31%
Sujetn® 7 16/12/2008 |117 37,0 0,3 15.56%
Sujetn® 8 16/12/2008 |33 2,8 0,1 25.38%
Sujetn® 9 19/01/2009 [160 28,6 0,2 18.57%
Sujetn® 10 26/01/2009 |1 0,2 0,2 0.99%
Sujetn® 11 10/02/2009 |0 0,2 0,7 0.04%
Sujetn® 12 17/02/2009 |45 13,0 0,3 0.32%
Sujetn® 13 23/02/2009 |89 38,0 0,4 0.79%
Sujetn° 14 23/02/2009 |143 56,0 0,4 0.21%
Etendue des données (W) |[703 263 0,6 502%
Valeurs moyennes (m) 145 45 0,3 44%
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Annexe 5

Exemples de mesures par GC-MS/O des composés odorants émis par un T-shirt porté pour les

échantillons 1 et 2

Annexe 5a
Aromatogramme de I’échantillon 1
Tr Référent/Evocation Intensité MS % pic
5,6 Fleuri (acétate 15 Ethanamine 0,5-1,55
d éthylacétone)
5,79 Aminé (triméthylamine) |1 Alanine 0,3
6,05 Amine-solvant 1-1,5 Ethylacétimidale
6,6 Diacétyl 2 Diacétyl ?tres
faible
6,6 Blanco 0,5-1 2-hydroxyéthylurée 0,26
7,7-8,1 |Piquant acétique/ soufré |0,5/0,5-1 Acide propanoique 0,6
poubelle
8,6 Pyrazine 2 Absence de pic -
8,72 Sueur 0,5 Absence de pic -
9,34 Plastigue (styréne) 1 Toluene 0,45
9,5 Ambrétolide 2 1 Absence de pic -
10 Phényléthanol 1 Hexanal 0,3
10,28 Sueur 0,5 Ester acide acétique ? trés
faible
10,48 Acide octénoique 2 Ethanediol monoformate ?
10,5 Ambrosan 0,5 Urée <0,4
12,12 Acide acétique 1 Absence de pic -
13,18 Pyrazine 2 Butyrolactone 0,4
14,51 1,3-octenol 15 1,3-octénol ? Co-
élution
15,07 Diméthylsulfide 2,5 ? Co-
élution
15,7 Scatol 0,5 Dihydroxylbutanamide <0,4
16,1 Pyrazine/pain grillé 15 ? Co-
élution
16,7 Pyrazine / pain grillé 2 Absence de pic -
17,1 Soufré 1 Absence de pic -
17,3 Soufré 2 ? Co-
élution
18,05 Pyrazine 2 4,48
18,2 Disulfure d'allyle 15 Absence de pic -
19,1 Soufré 15 Acide pentanoique ? Co-
élution
20,1 Pyrazine 15 Absence de pic -
20,9 Piguant liquide vitre 1,3- |1,5 Naphtaléne 0,38
octenol
22,7 Acide octenoique 15 Ester d’acide tetradécanoique ? Co-
élution
23,6 Caoutchouc 1 0,43
24,1 Diméthylthiophéne 0,5 Absence de pic -
24,15 Caoutchouc 1 Absence de pic -
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24,65 Pyrazine 0,5 Tétradécane ? Co-
élution
25,08 Chlore 0,5 Absence de pic -
25,30 Evernyl 1 Absence de pic -
27,2 Pyrazine 15 Absence de pic -
27,5 Cuisson gateau — 2,0 Tridécanol 1,87
pyrazine
28,40 Soufré 15 ? Co-
élution
28,52 Phényléthanol 15 Dérivé de phénol 0,45
28,8 Acide butyrigue / amine |0,5 2-méthylundécanol 3,27
29,1 Soufré 15 Absence de pic
29,5 Soufré-pyrazine 2,0 2 méthylundécanol ? Co-
élution
32,0 Soufre octénoique 1 1-octadécene 0,98
32,4 Soufre méthional 15 ? Co-
élution
34 Soufre pyrazine 15 non concordance olfactive ? Co-
élution
34,9 Pyrazine 2 Absence de pic -
Annexe5b
Aromatogramme de I’échantillon 2
Tr Référent/Evocation Intensité MS % pic
1,7 Caoutchouc brilé 0,5 Absence de pic -
3,42 Acide octénoique 0,5 Absence de pic -
6,7 Caramel 0,5 Méthylcyclobutane 1,84
8,51 Disulfure de méthyle 0,5 Alamine Trés
faible
9,37 Styréne/plastique (ballon) |1 Toluene Trés
faible
10,09 |Blanco 0,5 Absence de pic -
10,3 Acide isovalérique 0,5 Absence de pic -
10,6 Cigarette 0,5 Absence de pic -
11,1 Ethanol-alcool 0,5 Absence de pic -
14,85 |1,3-octénol 0,5 1,3 octénol 1,65
15,66 |Acétate d’éthyle 0,5 Absence de pic -
16,4 Pyrazine 0,5 Absence de pic -
16,7 Triméthylamine 0,5 Trés
faible
17,35 |Soupe de légume 0,5 <0,4
17,4 Poussiére 0,5 Absence de pic -
18,6 Phénol 0,5 Absence de pic -
18,84 |Brulé 0,5 Absence de pic -
21,80 |Acide octénoique 0,5 Absence de pic -
22,08 |Acide acétique 0,5 Absence de pic -
23,7 Pyrazine 0,5 ? Absence de pic -
24,6 Pyrazine 1 2-butylquinoléine Tres
faible
25,1 Soufre 1 ? Identification (co-élution) Tres
faible
255 Soufre 15 ? concordance odeur (tridécanol) |5,2
26,3 Pyrazine 1 ? ldentification 0,57
26,95 |Soufre (allyle) 1 ? Absnce de pic -
27 Piguant 2 ? Absence de pic -
27,35 |Disulfure de méthyle 1 ? identification (tridécanol) 52

Vi
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27,7 Radiateur poussiéere 1,5 ? Absence de pic -
28,3- | Caoutchouc/caoutchouc 1/1,5/1 ? ldentification (co-élution) <0,4
28,5 brulé/café
29,52 |Piquant /piquant 1,52 ? ldentification 15
(acide trichloroacétigue)
29,7 Soufre (allyle) 2 ? concordance odeur 1,11
(2-tridécanol)
30,40 |Biscuit ceuf cuit-soufre 2 ? ldentification 0,51
(allyle) (Benzoate de benzyle)
31,15 |Biscuit odeuf cuit — soufre |2 ? ldentification 3,61
(allyle)
31,90 |Gaz + soufre (allyle) 2 ? ldentification <0,4
31,94 | Méthylthiophene 0,5 ? (concordance olfactive 1,25
(acide hexadécanoique )
32,3 Disulfure de méthyle 1 ? Absence de pic -
32,8 Pyrazine + soufre (allyle) |3 ? Absence de pic -
33,7 Pyrazine ° soufre (allyle) 2 ? concordance odeur 0,45
(2-hexyldécanol)
34,0 Pyrazine/pyrazine + Y ? (Identification-co-élution) 0,5
soufre (allyle)
34,3 Disulfure allyle 0,5 ? Absence de pic (co-élution) -
35,5 Disulfure allyle 0,5 ? Absence de pic -

\l
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Annexe 6

Exemples de notation par panel pour I’échantillon 1 et 2

Annexe 6 a
Notation par panel de I’échantillon 1
Référent Intensité Citations Juges
différents
Pyrazine 2 12 2
Soufré 0,5-2 9 2
Triméthylamine/amine 0,5-1,5 5 2
Acide octénoique 1-2 3 2
1,3-octénol 15 2 2
Acide acétique 0,5-1 2 2
Annexe 6 b
Notation par panel entrainé de I’échantillon 2
Référent Intensité Citations Juges
différents
Disulfure d'allyle 0,5-3 10 2
Pyrazine 0,5-3 8 2
Disulfure de méthyle 0,5-1 3 2
Piguant 1,5-2 3 2
Caoutchouc brulé 0,5-15 2 2

Vil
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Annexe 7

Tableau récapitulatif des notes olfactives attribuées par le panel entrainé sur les T-shirts apres

usage des 10 sujets testés.

Calcul du ceefficient de corrélation entre les notes olfactives et la note globale

Note Note Note

Note Note acide acide acide Note
Sujet globale pyrazine acétigue octenoique isovalérigue |nonanal
Sujet 2 3.4 0,9 1,1 0 0 0
Sujet3 3:8 & 67 24 66 9
Sujet 4 3,6 0 1 0,5 1 0,7
Sujet 5 3,5 0 1,6 0 1,6 0
Sujet 9 3.4 0 1,5 0,9 0 0,6
Sujet 10 35 1,2 0,6 0,6 0 0
Sujet 11 3,7 0 1,3 1,3 0,9 0,6
Sujet 13 2,9 0,5 0,7 0,7 0 0,9
Sujet 14 3,1 0 1,1 1,1 0 0,5
Etendue 0,9 1,2 1 2,4 1,6 0,9
Moyenne 3,43 0,29 1,07 0,83 0,46 0,37
Ecart-type 0,28 0,47 0,36 0,73 0,60 0,36
Fréquence
de citation 0,33 1,00 0,78 0,44 0,56
Corrélation a
la note globale -0,20 0,11 0,35 0,54 -0,47
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Annexe 8

Mise en relation des notes olfactives établies par le panel entrainé avec les dénombrements

sur la peau et sur textile.

Calcul des coefficients de corrélation

Note Note Note
Nom du Note acide acide acide Note Dénombr  [Dénombr
coureur pyrazine |acétique |octénoique [isovalérique |nonanal |peau textile
Ludovic 0,9 1,1 0 0 0 1973 703
Romain 0 0,7 2,4 0,6 0 10291 24
Jean-Noél 0 1 0,5 1 0,7 888 49
Fred T 0 1,6 0 1,6 0 130 33
Nicolas 0 15 0,9 0 0,6 863 160
Guillaume S 1,2 0,6 0,6 0 0 107 1
Rémi 0 1,3 1,3 0,9 0,6 812 0
Benjamin B 0,5 0,7 0,7 0 0,9 11220 89
Francois D 0 1,1 1,1 0 0,5 67333 143
Etendue 1,2 1 2,4 1,6 0,9 6,72E+04 |7,03E+02
Moyenne 0,29 1,07 0,83 0,46 0,37 1,04E+04 |1,34E+02
Ecart-type 0,47 0,36 0,73 0,60 0,36 2,18E+04 |2,21E+02
r dénombr
peau -0,24 -0,08 0,24 -0,33 0,17
r dénomb
textile 0,40 0,11 -0,43 -0,41 -0,25
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Calcul du coefficient de corrélation entre les notes attribuées par le panel restreint et les

Annexe 9

dénombrements réalisés sur textile et sur la peau.

Note Log Log

méthode dénombrement dénombrement
Sujet restreinte |Dénomb Peau |Dénomb textile peau textile
1 2 92 4 0,60 1,96
2 6 107 1 0,00 2,03
3 1 130 12 1.08 211
4 10 130 33 1,52 2,11
5 10 130 653 2,81 2,11
6 4 752 117 2,07 2,88
7 4 812 1 0,00 2,91
8 5 863 160 2,20 2,94
9 10 888 49 1,69 2,95
10 8 1973 703 2,85 3,30
11 9 10291 24 1,38 4,01
12 10 11220 89 1,95 4,05
13 10 13917 45 1,65 4,14
14 10 67333 143 2,16 4,83
Coefficient de
corrélation avec note de
I'échelle restreinte 0.39 -0.18 0.71 0.39

Xl
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Annexe 10

Calcul du seuil de détection de la TTGE

Annexe 10 a

Dénombrement sur boites de la suspension mere

Souche Dilution adéquate Valeurs obtenues |Moyenne | Concentration bactérienne de
au dénombrement la suspension mére
C.jeikeium 10° {37, 54, 48} 47 4,7 +0,8 .10° UFC/mL
C.minutisimum  |10® {160, 184, 165} 170 1,7 0,1 .10° UFC/mL
S.epidermidis 10° {50, 74, 82} 69 6,9+ 0,2 .10° UFC/mL
Annexe 10 b

Photographies en couleurs inversées sous UV (exposition 3.000s) de 2 gels de polyacrylamide

soumis a une tension de 40V et un gradient de température de 62°C a 66.8°C, 0.2°C/h.

appareil Optibiogaz.

Xl
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Annexe 10 ¢

Intensité en UA des bandes observées pour les souches pures aux différentes concentration et

rapport signal/bruit observé sur la piste

Puit Souche Quantité de Intensité en Intensité du Rapport
bactéries unités d'aires | bruit signal sur
déposées arbitraires bruit

A Corynebacterium 8,5.10° UFC 3815 65 58,7

B minutissimum 8,5.10" UFC 3873 41 94,5

C 8,5.10° UFC 292 57 51

D 8,5.10° UFC 4667 78 59,8

E 8,5.10° UFC 186 51 3,6

F 8 .10° UFC 102 150 0,7

G Staphylococcus 3,5.10° UFC 1213 126 9,6

H epidermidis 3,5.10° UFC 605 61 9,9

I 3,5.10° UFC 665 59 11,3

J 3,5.10° UFC 734 64 11,5

K 3,5.10° UFC 1289 74 17,4

L 3,5.10° UFC 487 24 20,3

M Corynebacterium jeikeium [2,4.10° UFC 1387 123 11,3

N 2,4.10° UFC 2186 101 21,6

0 2,4.10° UFC 208 41 51

P 2,4.10° UFC 182 35 5.2

Q 2,4 .10°UFC 45 100 0,5

R 2,4 .10° UFC 103 38 2,7

X
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Annexe 11

Gels de TTGE utilisés pour caracteriser la flore du sujet (chapitre 4) et les transfert bactériens

Annexe 11 a
Gel de TTGE N°1
N° de puits Coté Date Localisation
1 Gauche 05/05/2010 PET
2 Gauche 05/05/2010 Aisselle
3 Droite 05/05/2010 PA
4 Droite 05/05/2010 Aisselle
5 Gauche 28/04/2010 Coton
6 Gauche 28/04/2010 Aisselle
7 Gauche 12/04/2010 Aisselle
8 Droite 28/04/2010 Aisselle
9 Gauche 19/04/2010 PA
10 Droite 19/04/2010 Coton
11 Gauche 21/04/2010 PET
12 Droite 21/04/2010 PAG6,6-EA
13 Gauche 23/04/2010 Aisselle
14 Gauche 23/04/2010 PA 6,6
15 Droite 23/04/2010 Aisselle
16 Droite 23/04/2010 Coton
17 Droite 05/05/2010 PA6,6 EA

17 16 15 14 13 12 11 10 ¥ 3§

XV
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Annexe 11 b

Gel de TTGE N°2

N° de puits Coté Date de collecte Localisation
1 Gauche 23/04/2010 Aisselle

2 Gauche 23/04/2010 PA 6,6

3 Droite 28/04/2010 Aisselle

4 Gauche 07/05/2010 Aisselle

5 Gauche 07/05/2010 PA 6,6-EA
6 Droite 05/05/2010 Aisselle

7 Droite 05/05/2010 PA 6,6-EA
8 Gauche 05/05/2010 Aisselle

9 Gauche 05/05/2010 PET

10 Droite 07/05/2010 Aisselle
11 Droite 07/05/2010 PET

12 Gauche 28/04/2010 Aisselle
13 Gauche 28/04/2010 Coton

14 Droite 23/04/2010 Aisselle
15 Droite 23/04/2010 Coton

2345 67 T 911112131415

£ qn& 23

-— -
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—
—
-
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Annexe 12

Coefficients de corrélation entre les bandes observées sur gels de TTGE et les notes olfactives

Bande n° PET PAG6 PAEA coton coefficient de
corrélation

1

2 39 689 387 677 -0,48

3 50 1065 815 921 -0,55

4 162 154 282 794 -0,77

5 97 1030 504 188 0,17

6' 0 301 219 233 -0,49

7 0 0 0 0 NS

8 0 0 288 0 -0,50

9 29 0 60 93 -0,86

10 55 0 0 0 NS

11 0 0 76 0 NS

12 0 0 0 0 NS

note olfactives |10 8 1 0

XVI
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Annexe 13

Chromatogrammes et identification des molécules détectées par indice de Kovatz sur les 8

composants testés dans le chapitre 5

Annexe 13 a : Composant 1

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 1 (100 % PET)

a 20 minutes de sechage sur les 2 colonnes.
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Figure 50 : Chromatogrammes obtenus sur les 2 colonnes chromatographiques (DB 5, apolaire, et DB1701,
Iégerement polaire).
Le signal du composant 1 (100 % PET) propre est tracé en vert, le signal du composant 1 usagé,
séché 20 minutes, est tracé en rouge.

Tableau 48 : Composés chimiques détectés sur le composant 1 identifiés par leurs indices de Kovatz

Tr DB5 TrDB1701 [Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification
17,5 22,2 840 969 Butyrate
21 22,9 896 986 Heptanal
27,6 35,9 1037 1245 Gaiacol
25,9 27,5 995 1088 Octanal
28,8 30,3 1062 1156 2-octénal
30,2 31,5 1097 1193 Nonanal
32,8 33,9 1163 1259 2-nonenal
34,4 35,3 1199 1296 Décanal
36,9 37,8 1273 1372 2-décénal
38,1 38,8 1301 1400 Undécanal
41,6 42,4 1399 1501 Dodécanal

XVII
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Annexe 13 b : Composant 2

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 2 (100 % PA) a

20 minutes de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 51 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 2 sur les 2 colonnes chromatographiques
Le signal du composant 2 (100 % PA) propre est tracé en vert, le signal du composant 1 usagé, séché
20 minutes, est tracé en rouge

Tableau 49 : Composés chimiques détectés sur le composant 2 identifiés par leurs indices de Kovatz

Tr DB5 Tr DB1701 Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification

22,8 26,1 928 1051 Hexadiénal

27,4 30,5 1024 1163 Heptadienal

28,8 30,3 1062 1156 2-octénal

20,7 21,2 887 946 Acétate d'isopentyle
34,4 35,3 1199 1296 Décanal

39,3 39,7 1331 1421 Oxodécanal

34 34 1190 1261 Octanoate d'éthyle
38,1 38,8 1301 1400 Undécanal

41,6 42,4 1399 1501 Dodécanal

43,9 44,8 1464 1577 2-dodécenal

40,5 40,9 1367 1458 Méthyldodécanal
453 45,7 1512 1607 Tridécanal

44,9 45,6 1495 1602 Méthyltridécanal
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Annexe 13 ¢ : Composant 3

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 3 (77 % PA, 23

% EA) a 20 minutes de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 52 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 3 sur les 2 colonnes chromatographiques
Le signal du composant 3 (77 % PA, 23 % EA) propre est tracé en vert, le signal du composant 1

usagé, séché 20 minutes, est tracé en rouge.

Tableau 50 : Composés chimiques détectés sur le com
Tr DB5 Tr DB1701 Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification
45,3 45,7 1512 1607 Tridécanal
44,9 45,6 1495 1602 Méthyltridécanal

posant 3 identifiés par leurs indices de Kovatz

XIX
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Annexe 13 d : Composant 4

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 4 (100 % coton)

a 20 minutes de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 53 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 4 sur les 2 colonnes chromatographiques
Le signal du composant 4 (100 % Coton) propre est tracé en vert, le signal du composant 1 usagé,
séché 20 minutes, est tracé en rouge.

Tableau 51 : Composés chimiques détectés sur le composant 4 identifiés par leurs indices de Kovatz
Tr DB5 Tr DB1701 |Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification
25,9 27,5 995 1088 Octanal
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Annexe 13 e : Composant 5

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 5 a 20 minutes

de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 54 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 5 sur les 2 colonnes chromatographiques
Le signal du composant 5 (45 % PET, 55 % PA) propre est tracé en vert, le signal du composant 5
usagé, séché 20 minutes, est tracé en rouge.

Tableau 52 : Composés chimiques détectés sur le composant 5 identifiés par leurs indices de Kovatz
Tr DB5 Tr DB1701 |Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification
7,5 11,63 660 782 Butanol
6,6 9,54 632 743 2-méthylpropanol
14,9 17,76 795 885 Hexanal
21 22,9 896 986 Heptanal
20,4 21,52 887 958 Butyrate de propyle
25,9 27,5 995 1088 Octanal
30,2 31,5 1097 1193 Nonanal
32,8 33,9 1163 1259 2-nonenal
34,4 35,3 1199 1296 Décanal
36,9 37,8 1273 1372 2-déceénal
38,1 38,8 1301 1400 Undécanal
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Annexe 13 f : Composant 6

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 6 a 20 minutes

de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 55 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 6 sur les 2 colonnes chromatographiques
Le signal du composant 6 (85 % PET, 15 % EA) propre est tracé en vert, le signal du composant 6
usagé, séché 20 minutes, est tracé en rouge.

Tableau 53 : Composés chimiques détectés sur le com

Tr DB5 Tr DB1701 |Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification

11,8 12,2 747 792 Sulfure de diméthyle
45 5,9 470 641 Triméthylamine

- 21 - 946 1,2-butanediol

20,4 21,52 887 958 Butyrate de propyle
30,2 31,5 1097 1193 Nonanal

34,4 35,3 1199 1296 Décanal

36,9 37,8 1273 1372 2-décénal

34 34 1190 1261 Octanoate d'éthyle
27,2 26 1026 1055 Limonéne

45,3 45,7 1512 1607 Tridécanal

posant 6 identifiés par leurs indices de Kovatz
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Annexe 13 g : Composant 7

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 7 & 20 minutes

de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 56 : Chromatogrammes obtenus pour le composant 7 sur les 2 colonnes chromatographiques
Le signal du composant 7 (37 % PET, 44 % PA, 22 % EA) propre est tracé en vert, le signal du
composant 1 usagé, séché 20 minutes, est tracé en rouge.

Tableau 54 : Composés chimiques détectés sur le composant 7 identifiés par leurs indices de Kovatz
Tr DB5 Tr DB1701 |Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification
7,5 11,63 660 782 Butanol
11,08 - 737 - 3-méthylbutanol
30,2 31,5 1097 1193 Nonanal
36,9 37,8 1273 1372 2-décenal
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Annexe 13 h : Composant 8

La figure suivante présente les chromatogrammes obtenus pour le composant 8 a 20 minutes

de séchage sur les 2 colonnes.
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Figure 57 Chromatogrammes obtenus pour le composant 8 sur les 2 colonnes chromatographiques
Le signal du composant 8 (78 PET, 22 % EA) propre est tracé en vert, le signal du composant 1

usagé, séché 20 minutes, est tracé en rouge.

Tableau 55 : Composés chimiques détectés sur le com

posant 8 identifiés par leurs indices de Kovatz

Tr DB5 Tr DB1701 |Ik DB5 Ik DB1701 |ldentification

11,8 12,2 747 792 Sulfure de diméthyle
7,1 8,9 645 732 3-méthylbutanal
30,2 31,5 1097 1193 Nonanal

34,4 35,3 1199 1296 Décanal

36,9 37,8 1273 1372 2-déceénal
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Annexe 14

Récapitulatif des molécules détectées sur les 8 composants testés

Composant Composant Composant Composant Composant Composant Composant Composant

1 2 3 4 5 6 7 8
PET 100 0 45 85 37 78
PA6,6 77 0 0 0
PA 0 55 0 44 0
EA 23 0 15 22 22
coton 0 100 0 0 0 0

o o oo
[N elNoNeNo)
(el oNeNo]
o

nbC Composé identifié
2 Diméthylsulfide X X
3 Triméthylamine X
4 Butyrate X
4 Butanol X X
5 3-méthylbutanol X
5 3-méthylbutanal X
4 2-méthylpropanol X
4 1,2-butanediol X
6 Hexanal X
6 Hexadienal X
6 Guaiacol X
7 Heptanal X X
7 Heptadienal X
7 Butyrate de propyle
8 Octanal X X
8 2-octenal
8 Acétate d'isopentyle X
9 Nonanal
9 2-nonenal
10 Décanal
10 2-déceénal
10 Oxodécanal
11 Undécanal
12 Dodécanal
12 2-dodécénal
13 Méthvldodécanal
13 Tridécanal
14 Méthyltridécanal
10 Octanoate d'éthyle
10 Limonene X
Il Aldéhyde inconnu X (3) X (2) X (1)
/[ Autre inconnu X4 X(3) X) 6 X (3)

X X X X x
x x
X X X X x X

x
x

x

X X X X X x X x

X X
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Annexe 15

Résultats des ACP réalisés sur les 8 composants testés
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Annexe 15 b : Carte olfactive du composant 2
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Annexe 15 ¢ : Carte olfactive du composant 3
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TITRE :

ETUDE DE LA PRODUCTION ET DE L’EMANATION DE COMPOS2S VOLATILS
MALODORANTS SUR TEXTILE A USAGE SPORTIF

RESUME :

Si la sueur fraichement émise par le corps humain est inodore, la dégradation de celle-ci par la
flore bactérienne cutanée produit des composés volatils malodorants, responsables des odeurs
de transpiration. Les odeurs de transpiration apparaissent également sur les vétements au
cours de leur utilisation, particulierement sur les textiles réalisés en fibres synthétiques. Ce
travail a pour but d’améliorer la compréhension du phénoméne d’émanation d’odeurs en
étudiant I’effet du sujet testé, I’effet de la flore bactérienne et I’effet du textile sur les

émissions de composés volatils malodorants.

L’intérét de ce travail réside dans I’approche globale de la problématique des odeurs de
transpiration et dans la diversité des méthodes de mesure mises en place, tant dans I’étude de
la flore microbiologique que dans les méthodes de mesures des composés odorants émis.

Dans un premier temps, le dénombrement simultané de la flore bactérienne sur la peau et sur
le vétement a été réalisé sur un échantillon de 15 sujets a I’issue d’un exercice physique. Cette
expérimentation a permis d’évaluer le taux de transfert bactérien moyen lors d’une activité

sportive et d’étudier son role dans I’émission d’odeurs.

Ensuite, afin d’affiner ces résultats, une méthode basée sur la biologie moléculaire a été mise
en place pour réaliser le suivi qualitatif de la stabilité de la flore commensale axillaire d’un
sujet pendant 3 mois. Le transfert bactérien spécifique entre la peau du testeur et le vétement a
été étudié pour 4 matiéres textiles sélectionnées (dont le coton et le PET). Ceci a permis de
déterminer le rdle du transfert bactérien spécifique dans I’émission des odeurs a partir de
textile.

Enfin, le dernier chapitre est consacré a I’étude de I’émission de composés volatils et odorants

a I’aide de mesures olfactives et d’un nez électronique au cours du temps par 8 composants
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textiles sélectionnés. Apres traitement statistique par analyse en composante principale et
étude détaillée des mesures, 9 composés chimiques ont été identifies comme indicateurs d’un
comportement textile malodorant. Ces derniers pourraient étre utilisés dans la mise en place

d’une méthode ciblée de mesure physico-chimique des mauvaises odeurs.

Ce travail a permis de déterminer I’impact de chacun des facteurs sujet, flore bactérienne et
textile dans I’émission d’odeurs. En outre, ce travail ouvre des perspectives sur I’étude des
contaminations bactériennes par contact, mais également dans I’étude des odeurs, sur les
phénomeénes de désorption de molécules volatiles a partir de différentes matrices textiles et
sur les solutions pouvant étre envisagées pour limiter les émissions odorantes a partir de

textiles.

Mots-clés : Flore bactérienne, contamination bactérienne, fermentation, transpiration, peau,
aisselle, odeurs, composés organiques volatils, COV, textile, tricot, fibres synthétiques, PET,
PA, EA, coton, transfert, sport, activité sportive, ADNr16s, TTGE, panel sensoriel, GC-MS,
GC-FID, nez électronique, analyse de variance, ANOVA, analyse en composante principale,
ACP
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TITLE :

PRODUCTION AND EMISSION OF MALODOROUS COMPOUNDS ON TEXTILE
FOR SPORT

SUMMARY :

Fresh human sweat is odorless. Odoriferous volatile compounds are produced by the
metabolism of bacteria living on the skin, generating strong malodor. Sweaty body odors do
also appear on clothes during use, and especially on synthetic fabrics. The aim of this
document is to improve understanding of odor emission by investigating subject effect,

microbiota effect and fabric effect on the emission of odoriferous volatile compounds.

Odors of perspiration are hereby globally approached with a wide use of methods and
experimental devices, for microbial flora study as well as for odoriferous volatile compounds

emission study.

First, microflora enumeration has been simultaneously processed on the skin and on the fabric
after exercise for 15 subjects. This experiment allowed an evaluation of the average bacterial
transfer yield during physical activity and the beginning of the investigation of its effect on

odor emission.

A molecular biology methodology has then been developed in order to refine these results.
Monitoring of qualitative composition of the microbiota has been performed to study the
stability of the armpit’s ecosystem on a subject during 3 months. Specific microbial transfer
from subject’s skin to clothe has been performed for 4 textile fabrics (including cotton and
PET). This leaded to characterize the effect of specific bacterial transfer on odor emission

from fabric.

The last chapter is dedicated to the study of the emission of odoriferous volatile compounds
over time using olfactory measurements and electronic nose for 8 selected fabrics. Principal

component analysis targeted 9 chemical compounds that have been selected as malodorous
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behavior indicators for a given fabric. Those 9 compounds could be used for setting up a

fitted physicochemical method of malodor.

To conclude, this study helped to understand the effect of 3 factors in odor perception from a
fabric after sport : subject, microbial flora and fabric. Perspectives have been charted on
contact microbial contamination, but also on odor, and especially on desorption of odoriferous
volatile molecules from a textile or knitted matrix. The solutions that could be used to limit

malodorous emission from fabrics have also been discussed.

Keys words: Microbiota, microbiome, bacterial contamination, fermentation, sweat,
sweating, perspiration, armpit, odors, odoriferous volatile compounds, human body odors,
HBO, volatile organic compounds, VOC, textile, knit, synthetic fibers, PE, PA, EA, cotton,
transfer, sport, ADNr16s, TTGE, sensory panel, GC-MS, GC-FID, E-nose, electronic nose,

variance analysis, ANOVA, principal component analysis, PCA
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