LENSA

AsUAl Lol Sulsol dusaal -

sl Nt Son e Aromoniow Al A ) Eagall Ay i) ad) 4 3 9gad)
REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
—alad) &all g Tlad) aulaill B ) 3 g
MINISTERE DE L’ENSEIGNEMENT SUPERIEUR ET DE LA RECHERCHE SCIENTIFIQUE
dadEl Ldal) duila gl A jaall
Ecole Nationale Supérieure Agronomique
Département : Technologie Alimentaire 4,300 L ol 935 s andl
Spécialité : Nutrition Humaine Ayl 485 s (awaddl)
Mémoire de fin d’étude

Pour I’obtention du dipldme de Master en agronomie

THEME

Contribution a 1’é¢tude de la composition chimique et de
quelques activités biologiques d’extraits d’une algue brune
(Sargassum vulgare L.) et de cannelle (Cinnamomum

loureirii et Cinnamomum cassia)

Présenté par : Soutenu publiquement le 18/09/2021
HADDOUM Lamia

OUGHLIS Meriem
Devant le jury composé de :
Mr. A. BENCHABANE Professeur a PENSA Président
Mr. M. HAZZIT Professeur a PENSA Directeur de mémoire
Mr. O. BENCHABANE Professeur a PENSA Examinateur
Mme. N. HADJADJ MCA a I’Université Saad Dahleb  Examinateur

de Blida

Promotion :2016-2021




Liste des matiéres :

TIEEOAUCTION .ottt e et e e e eeeeeeeeeeese s s s e e e saaeaaeeeneeeeeeens 1

Partie I : Etude bibliographique

Chapitre I: Huiles Essentielles & Extraits Non-volatils ...........coccerierienieniiiieieee e 3
1. HUILES €SSENLICLIES : ...eetiiiieiieiiie ettt et ettt sttt e saeenbeens 3
Lo DEFINTTION & .ttt ettt ettt et bt et e e bt e et e e eab e e embeeeateesnbeesmbeesnbeesnbeannneeenneas 3
1.2. Répartition botanique et localisation des huiles essentielles :.........cccocvveeveeeviieecieiiieeireeeree e 4
1.3. Les propriétés des huiles eSSentielles © ......ccoiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee e 4
1.4. Méthodes d'extraction des HES : ...ccouiiiiiiiiiiii e 5

1.4.1. Entrain€ment & 1@ VAPCUL : .....cccveieiiiieeiiiieeeiiieeeiteeeeiee e ettt e eaeeeesebaeeesseeesnsaeesnseeeensseeennes 5

1.4.2. La distillation SECHE : .......cciiiiiiiiiiieii ettt s 6

1.4.3. EXPIesSiON MECANIQUE : ...eveeeueeetieeiieetieetieeteeeteesteesteesaseesnseesnseesnseesnseesnseesnseesnseesnseesnnens 6

1.4.4 Autres MEthodes d’EXITACTION © ....eivieiuieiieieeie ettt ee et ettt ettt e e eeeeneeeneesneesneeneeans 7
1.5. La composition CRIMIQUE : .....ccveeiiieiiieiiiesie ettt et eee et et e tee et eesnseesbaesnbeesnseesnseesnneas 8
1.6. Méthode d’analyse des huiles eSSENtiClles @ .......cccviiiiiiiiiiiiiieciee e e 10

1.6.1. La Chromatographie en Phase Gazeuse (CPG) i......ooocvviieiiiiiiiiiie et 10

1.6.2. Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (GPC/SM) :....... 11
1.7. Huiles essentielles d'origing biolOZIQUE :........cocueiiiiiiiiiiiiieiieeiee e 11
1.8. La conservation des huiles €SSeNtielles :..........cooiiiiieiiiiiiiieie et 11
2. EXtrait NON-VOIAtil 1 ...oo.oiiiiiiiii e 12
0 T D 1< 12V 101 o SRS STUUPUUSRT 12
2.2. Classification des composés PhENOLIGUES :......ccvieriiiiiiiriieeiie et e e e ereesreesreesebeees 12

22,10 LBS AIIIIIS .ueiiiieiieit ettt ettt ettt ettt s h et b e a et e bt ettt et eaee 12

2.2.2. LeS FlaVONOTAES :...eeeuiieiitieeiie ettt ettt ettt e et e et e et e st e st e esabe e et e e enteesateenns 13
2.3, TeChNIQUE A’ EXIIACTION ©..viiiuiieiiiieeieeiieesieesteesiteestbeesteeeteeeabeesbaeesseeesseeasseesssaessseessseesssessssenes 13

2.3.1. Extraction SOIAe-TiqUIAe :.......cceeevuiiiiiieeiieiiieeiieeite ettt ettt e st e e s e e e snneeneneenes 13

Chapitre I1:Généralités sur les AlgUes MariNes ..........ccccueerieerireniieenieeniieeieeeieesiee e eeee e 14
LR DG 510112 o) 1 PSP OPSTUPPTUPPTRTRRIN 14
2. Les grands groupes d’algues MATINES .......c.ceccvrerveerieeniieeiieeiteeieesreesseesreesseesnseesseesseesssennns 14

2.1. Les algues vertes (ChlorOphyCEES) © ..couviiiiiiiiiiiiie e 14

2.2. Les algues brunes (PREOPNYCEES) & .vvivviiiiiiiiiieiieeiee ettt ettt s v e b e sareesene e 15
2.3, 188 AIGUES TOULES & .eeuvieiiieiiiieiiiieeie ettt eetie et e sttt etteeteeestaeessteensaessseeenseeanseesnseesnseesnsassnseesssenes 16
3. Composition chimique et caractéristiques nutritionnelles : ...........ccoooeeiieniiiniieniienie e 16

4. Doaines d’applications des algUues MATINES : ......cccveeriierieerieeeiieeiieereeereeereesbeeereesseesseessseees 17



4.1. Dans I’INdUustrie allMENTAITE ........oooiiiiiiiiieeeeee et e e eereeeeeeeaeeeas 17

4.2. Dans le domaine pharmaceutique et médical @ ...........ceoviiiiiiiiiiiiiiieee e 17
TG TR mh s I T 4 1o 1 1108 (PSR SURSPURRNt 17
Chapitre I1I: Activités Biologiques des Substances Naturelles ...........ccoceeveeniiniiiieieniinienieee. 18
1. ACHIVItE ANTIOXYAANTE I ..eeeuiiiiiiietie ettt ettt ee et e et e st e e bt e st e eenbeeeabeessteesnbeesnseesnreesnneenns 18
L BN 3 (ST o) 7 2 USRS 18
L O R B 1< 1431510 s OO 18
1.1.2. Les especes réactives de 'oxygene (ERO) 1 .....ooiiiiiiiiiiiii e 18
1.1.3. Les 1adicaux 1IDTES 2 ....iiiiiieiieeiieei ettt ettt ettt et enee e enee 18
1.1.4. Les principaux impacts du stress oxydatif sur I’organisme :..........ccoceeveeveenienirnenciennenn 20
1.2, ACtIVItE aNtIOXYAANIE & ..eeeeieviiieieiieeeiiieeeitee e et ee e ettt e e sibeeestaeeeeeataeeessbaeeesasaeeesssaeesnsseeeessseeeenseas 21
1.2.1. Définition des antioXYAANTS & ......c.veerviiriieiiiieeeiieeieeeieeeieeeieeereeeteeereeesreeesbeeesseeesseeasseennns 21
1.2.2. Types d’antioXYAANTS ©.....ccveerevieririeriieriierreesteesteesteesaeesseeessaeessaeasseeesaesssaessseesnseesseesnses 22
1.2.3. Les méthodes de mesure de I’activité antioxtydante :...........ccceerieieiiiiiieenie e 24
2. ACHIVItE ANMICTODICIIE : ...eeieiiiiiitieitiet ettt ettt ettt et e st e st e te et eneeeneeeneeeneeenee 26
2.1. Notion d’agent antiMICIODIEI . ...cueevieeriierirerireesiieesteeseeeseeeseessseesseeaseessseessseessseesseessseees 26
2.2. Les Huiles essentielles comme agents antimiCrobIieNns :.........c.ccceeerueerieeriieesiieeniienieesieeseeenns 26
2.3. Nature de 1’activité antibaCterienIe ©.........cecuerierieiieriieieeie ettt ettt eee e 27
2.4. Mécanisme d’action des HE ..o 27
2.5. Méthodes d’évaluation de ’activité antimicrobienne des HES in vitro t........cccoocveviivenncn. 28
2.5.1. ATOMALOZIAIMIINIE < ..uvveeuvireeirieeeiireessereeeesreeeesssseessssseeasssseesassseessssseeasssseessssseessssseesnssseensssees 28
2.5.2. MEthOAE AU PUILS & .oovvieeiiieeiieeiie ettt ettt ettt e et e st e e st eesnbeessbeesnseessseessseennseesnseessneenes 29
2.5.3. Méthode de dilUtiOn = .......ooiuiiiiiiiiiie ettt sttt et 29
2.6. ACHIVILE ANtITONZIGUE ©..uvviiiiiiiieeiiiieeiee e et e e et ee e st ee e et eeestbeeeetbeeeestseeesssaeeesssseeeassseeesssseeeanes 30
Chapitre IV :Monographie des eSpeces StUAIES.........eeruieriierieiriiieieerieeeire e eieeereeereesseeeeens 31
1. L0 111 1 1<) | (<SPS PSUTPRUPSRRTI 31
L1 HASTOTIQUE ©uvveivvieiiiieeieeeieeette et e et e sttt esebeeetbeestbeeseseeesaeessseessseassseassseessseassseessseesseeanseeasseessseennns 31
1.2, Origine — HAaDItAt I...ccueeiiieiiieiiie ettt ettt te et e st e st e s beessreesesaessbeessseessseessseesnseessneenes 32
0 T 503110311} (SO 32
1.4, DesCription DOtANIQUE : ....cccvviieriiireiiieeeiieeeiieeeeiieeesiteeestreeeestaeeesssraeesssaeessssaeesnsseeesnssaeesssees 33
1.5, ComPOSION CHIMIGUE :...vviitieeiieiiierrieeieesieeeseeesseesseessseesseessseessseessseessseessseessseessseessseenes 34
) IO 117 (] RO OO OP O T U PPOTUUPPRTUPPPRRRNt 35
2. L’algue brune : Sargassum VUIGATE ...........c..cccveeeveeiiiieiiieeieeeieesre e s siveesve e saseesiveaane s 36
2.1 INETOAUCTION .ttt ettt ettt et ettt ettt e seeeeeee e 36
B 13 L PSPPSRt 36



2.4, DESCIrIPiON DOTANIQUE © ..veevvvieririeeiieriierieesieestreeseteesteeesaeessseessaeassesassaesseesssesssseessseesseessennes 37
2.5. CompoSition CRHIMIQUE © ...ooiiiiiiiiiiieiieeie ettt ettt ettt ee et esteesateesabeesnteesnneenns 37
2.6. Interét de SargasSum VUIGATE : ..........cc.veceeeviieeiiieiieesteeete et eeiteeree et e v e sbeesbeesbaesabeessseenes 38

Partie II: Etude expérimentale

Chapitre [: Matériels et MEthOAES .......cc..eiiiiiiiiiii e 39
Y 17 1<) E RPN 39
L1, MAtErie]l VEZELAL :....oocuiiiiiiiiie ettt e sttt st snte et e st esabeennne e 39
1.2. Matériel MiCroDIOLOZIQUE : ....ccccuvireeiiiieeiiieeeiiee e etee et e et e e e e tae e et ee e sataeeeesbaeeennseeesnseeesnneas 39

1.2.1. Les SOUChES MICTODICIINES : ....oovieiieiieiieieeie ettt ettt et e st e e e e enees 39

1.2.2 Les milieux de culture UtIIISES : .......ccueeiiieiiieiiieiie ettt ettt e 40
2. IMEEROMAES ettt ettt et e ettt e e bt e e bt e et e e et e e sateennteann 41
2.1. Extraction des huiles eSSEntiClles : ........ccouieiiiiiiiiiieiieit et 41

2.1.1. MOAE OPEIALOITE ©..eeeuiveeniieeiieeiieeiteetteeteeetteeteesteesateesnbeesnseesnseeanseesnseessseessseesnseesnseennseanns 41

2.1.2. Rendement de I"eXtraction :.......c.cueeiuieiiieiiienieerieere et ettt e 42
2.2. Extraction des composés NON-VOIALILS & ......cccviviiiiiiiiiieiie et 42

2.2.1. MOAE OPEIALOITE ©..eeeuvieeniieeiieeiieeieeeiteeteeetteebeesteesaseesnseesaseesnseeanseesnseessseessseesnseesnseesnseanns 42

2.2.2. Rendement de I’eXIraction :.........c.eeiuieiiieiiieiie ettt ettt ettt et e e 42
2.3. Détermination de la composition chimique des HES :© .........cccoiioiiiiiiiiiiiiiiiccie e 43
2.4. Détermination de la composition chimique des composés non-volatils :.........cc.ccceeeieriieennrne 44

2.4.1. Dosage des PhENOIs tOTAUX f.....cccuiiieeiiieeiiiieeciee et e et e e et e e et e e e st e e e etaeeeesaseeessaaeeeenneeas 44

2.4.2. D0sage des flaVOnOTdes : .......ccviiivvieicrieeiiieiiieeieeetee st e sreesreesbeesibeesreestbeessbeesereeesbeenesaenes 45
2.5. Evaluation de 1’activité antioXydante : .........cceeceeerieeiieeiiieerie et eiee et ettt esee e 46

2.5.1. Mesure du pouvoir de piégeage du radical DPPH" i..........cccviiiiiiiiii e, 46

2.5.2. Test de réduction du radical-cation ABTS®" & ..ot 47

2.5.3. Concentration inhibitrice de 50% des radicaux : IC50........ccccoooiiniiniiniiniinieieiccee 48
2.6. Evaluation de I’activité antimiCrODIENNE : ...........coiiiiiiiiiiiiiiiiie e 48

2.6.1. Etude qualitative de I’effet antimicrobien :...........ccevvvierciieriiieiiieciie e 48
3. ANALYSE STALISTIQUE  +eeeuvieeiiieiiieeiieeiteeetteeteeeteeeiteeeteeebeesaseesnteeeaseessseesaseesnseessseennseesnseesnseennseanns 51

Chapitre II : Résultats et diSCUSSIONS ......eeiuiiiiiiieiiiieiie ettt ettt ee e 52
1. Rendements d’extraction en HE . ... 52
2. Taux d’extraction des cOMpPOSES PRENOIIQUES Z...o.vvvevireriiieiieeiieeiie et eiee et ere e esereenes 53
3. Composition chimique des HE €tudi€es :.........ccceiieiiiiiiiiiiiiiic e 54
4. Composition chimique des composes NON-VOIALILS :.......c..covvreriiiiiieiiieiiie e 62
5. Evaluation de [’activité antioXYdante : ..........ccceerriierouieniiieriieriieeieesrtesieesreeseeesereesreeseneeseneenns 66



5.1.1. Evaluation de I’activité de piégeage du radical DPPH" par I’HE et I’extrait de Cinnamomum

5.1.2. Evaluation de I’activité de piégeage du radical DPPH" par I’HE et I’extrait de Cinnamomum
JOUT@IFIL & .vveeee ettt et e et e et e et e e et te e e e staee e sseeeenssaeeenssaeesssaeeanssaaeenssaeennsseeeansseeenn 68

5.1.3. Evaluation de I’activité de piégeage du radical DPPHe« par I’extrait de Sargassum vulgare :

...................................................................................................................................................... 69
5.2. Activité de pié¢geage du radical-cation ABTS ™ & . ..oiiiiiiiiiiiiiceeeceee e 70
5.2.1. Evaluation de I’activité de piégeage du radical ABTS* par I’HE et I’extrait de
CIRRAIMOMUIN CASSIA vttt ettt sttt e sa et s bt e bt e bt e sbaeeebeeeeaee s 70
5.2.2. Evaluation de I’activité de piégeage du radical ABTS"" par ’HE et I’extrait de
CinnamOMUM LOUFEITIT & «...cocueeeiii ittt ettt ettt e sae e et aeeenee s 71
5.2.3. Evaluation de I’activité de piégeage du radical ABTSe+ par I’extrait de Sargassum
VULGATC oottt et e et e ettt e et e e e e e satee e abteeente e e e ssaeeensaee e nteeeennnaeeenreeeentaeeenres 72
5.3. Activité antioxydante des échantillons €tudi€s ©.........cceoviiriiiiiiiiiieiee e 73
6. Evaluation de 1’activité antimiCroObICNNE = ........ccceevuieiuieriieieeie ettt 76
(070) 1163 13T ) 1 USROS 84
RESUME 1 ..ot s bt e e sttt e e st e e e abae e e st e e esabbeeaas 108
AADSTIACE: ...ttt et e h et bt bt e bt e e bt e e bt e e bt e e bt e e b e e eabeeeaneas 108



Résumé :

Cette ¢étude a été congue pour déterminer la composition chimique et les activités
biologiques de deux plantes médicinales (Cinnamomum cassia et Cinnamomum loureirii) et
d’une algue marine comestible (Sargassum vulgare) en analysant leurs extraits volatils et/ou
non volatils. La composition chimique des HE de C. cassia et de C. loureirii, obtenues par
hydrodistillation, a été déterminée par une analyse CG-SM révélant ainsi le trans-
cinnamaldéhyde comme le composé¢ dominant avec des pourcentages 96.2% et 96.6%
respectivement. Ces HEs ont fait 1’objet d’une étude in vitro de I’activité antimicrobienne sur
4 souches bactériennes (Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa, Staphylococcus aureus et
Bacillus subtilis) et 2 champignons (Candida albicans et Saccharomyces cervisiae) par la
méthode de diffusion sur disques. Les HEs ont montré une bonne activité antimicrobienne sauf
contre Bacillus subtilis qui a résisté. Il s’est avéré que 1’extrait de C. cassia est le plus riche en
polyphénols totaux et I’extrait de S. vulgare le plus riche en flavonoides. Les résultats sont : C.
cassia (106,6 mg EAG/g Extrait et 26,62 mg EQ/g Extrait) ; C. loureirii (74,311 mg EAG/g
Extrait et 15,22 mg EQ/g Extrait) ; S. vulgare (68.15 mg EAG/g Extrait et 55,03 mg EQ/g
Extrait). L’activité antioxydante des HEs et des extraits a été évaluée par les tests de piégeage
des radicaux libres DPPH'" et ABTS™". L’extrait de C. cassia a exhibé la plus grande capacité a
inhiber les radicaux libres DPPH" et ABTS"".

Mots clés : Cinnamomum cassia, Cinnamomum loureirii, Sargassum vulgare, HE, extrait
méthanolique, composition chimique, CG-SM, activité antimicrobienne, activité¢ antioxydante.

Abstract:

This study was designed to determine the chemical composition and biological activities
of two medicinal plants (Cinnamomum cassia and Cinnamomum loureirii) and an edible
seaweed (Sargassum vulgare) by analysing their volatile and/or non-volatile extracts. The
chemical composition of C. cassia and C. loureirii EOs, obtained by hydrodistillation, was
determined by GC-MS analysis revealing trans-cinnamaldehyde as the dominant compound
with percentages of 96.2% and 96.6% respectively. These EOs were investigated in vitro for
antimicrobial activity against 4 bacterial strains (Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa,
Staphylococcus aureus and Bacillus subtilis) and 2 fungi (Candida albicans and
Saccharomyces cervisiae) by the disk diffusion method. The EOs showed good antimicrobial
activity except against Bacillus subtilis which was resistant. The C. cassia extract was found to
be richest in total polyphenols and the S. vulgare extract richest in flavonoids. The results are:
C. cassia (106.6 mg GAE/g Extract and 26.62 mg QE/g Extract); C. loureirii (74.311 mg
GAE/g Extract and 15.22 mg QE/g Extract); S. vulgare (68.15 mg GAE/g Extract and 55.03
mg QE/g Extract). The antioxidant activity of the EOs and extracts was evaluated by DPPH"
and ABTS™" free radical scavenging tests. C. cassia extract exhibited the highest capacity to
inhibit DPPH" and ABTS™" free radicals.

Keywords: Cinnamomum cassia, Cinnamomum loureirii, Sargassum vulgare, EO, methanolic
extract, chemical composition, GC-MS, antimicrobial activity, antioxidant activity.
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