Ll Akl jianall 4 il jall 4y ) seanl)
République Algérienne Démocratique et Populaire
elall Gl g Ml aalaill 3 ) 55
Ministére de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique
alad 0 Al daala
Université Djilali Bounaama de Khemis Miliana
Faculté des sciences de la nature et de la vie et des sciences de la terre
Département de Biologie

Mémoire de fin d études

En vue de I’obtention de diplome de Master en
Domaine: Sciences de la Nature et de la Vie.
Filiere : Sciences Biologiques.
Spécialité: Microbiologie appliquée.

Huile des graines de figue de barbarie: extraction et

étude de P’activité antimicrobienne in vitro

Présente par:

¢ BAROUN Hana
e DERABLA Amira
e OURADJ Abderrezzak

Devant le jury :

Mr. LAZALI M. Pr Président (U.D.B Khemis Miliana)
Mr. CHEURFA M. MCA Examinateur (U.D.B Khemis Miliana)
Mme GUETARNI H. MCA Promotrice (U.D.B Khemis Miliana)

Année universitaire : 2021/2022




Remerciements

En tout premier lieu, nous remercions ALLAH, le tout puissant, de nous avoir donné la force
pour survivre, de nous avoir accordé la santé, le courage et la volonté pour dépasser toutes les
difficultés et pour réaliser ce travail.

Nous remercions chaleureusement M™ GUETARNI H. Docteur et maitre de conférences classe
A a I'université de Djillali Bounaama, d’avoir proposé ce théme et accepté de nous encadrer et
pour ses aides, ses orientations, ses conseils et ses corrections sérieuses du mémoire.

Nous remercions I’ensemble des membres de jury : président Mr.LAZALI M. Professeur a
I’université de Djillali Bounaama,et examinateur Mr.CHEURFA M .Docteur et maitre de
conférences classe A a I'université de Djillali Bounaama , avoir accepté d’examiner notre

document.

Nous remercions aussi Mr. SAIFI M. Docteur et maitre de conférences a 'université de Djillali
Bounaama et M™ MEBRAK F ., ingenieur de laboratoire de zoologie, pour ses aides
précieuses dans la réalisation de ce travail.

Ce travail a éeté effectue dans le laboratoire des Analyses Médicales Dr.ZIBOUCH, Ain Defla.
Nous le remercions vivement d’avoir accepté de réaliser ce travail dans ce laboratoire avec

gentillesse et bienveillance.

Nous remercions les ingénieurs des laboratoires pédagogiques de 1’université de Djillali
Bounaama —Khemis Miliana.

Nous remercions le Directeur du laboratoire de recherche "Valorisation des Ressources
Naturelles" Dr Khedraoui Abdelkader

Nos sentiments de reconnaissance vont a toute personne ayant participé de pres ou de loin dans
la réalisation de notre travail.

%wm



Dédicaces

Je dédie ce travail :

A mes trés chers parents papa BAROUN Abdelkader et maman LAZALI
Yamina, pour leurs affections, leurs sacrifices et pour tous les efforts qu’ils ont
déployé durant toute ma vie, j'espére que ce travail soit I'expression de ma pleine

gratitude et de mon profond respect.

A mon frére : Ibrahim et ma petite sceur : Khawla, leur présence m’a toujours
donné la force d’aller de I’avant.

A toute ma grande famille.

I'ame de mon grand-pére BAROUN Rezklah

A qui est toujours la raison de mon bonheur MADJEN Aicha et LAZALI
Saliha.

A ma meilleure amie Mimy.
A mon amie et collégue Amira.
A tous mes enseignants, depuis mes premiéres années d’études.

A tous ceux qui me sont chers et que j’ai omis de citer.

BAROUN Hana



Dédicaces

Je dédie ce modeste travail a :

Mon cher papa DERABLA Benyoucef, I'hnomme de ma vie, ma source de joie et

de bonheur, tu as toujours été pour moi un exemple du pére respectueux, aucune

dédicace ne saurait exprimer l'amour et le respect que j'ai toujours eu pour toi, je
voudrais le remercier pour son sacrifice, ses conseils et ses encouragements.

Ma chere maman BENMHAMED Khadija, la lumiére de mes yeux, sa patience,
son soutien sans egal dans les moments les plus difficiles de ma vie.

Ma trés chere petite sceur Marwa.
Mes fréres Ayoub, Abdeldjalil et Akram.
Ma grand-mere.
Qu'Allah vous procure une bonne santé et une longue vie. Je vous aime.
Et bien slr sans oublier ma colléegue Hanaa.
Tous les membres de ma grande famille DERABLA et BENMHAMED.
A tous mes amis et collégues et les personnes qui sont cheres pour moi.

A toute la promotion de la microbiologie appliquée (2021/2022).

DERABLA Amira



Dédicaces

A mes chers parents :

Merci de m’avoir soutenus tant moralement que matériellement pour que je puisse
attendre mon but, et de vos prieres pour moi.

A mes chers fréres et ma sceur.

A mes amis que j’ai vécu avec eux des beaux moments au cours de mon cursus
universitaire.

A tous ceux qui ont pris place dans mon cceur et & tous ceux qui m’ont aidé de prés
ou de loin.

Sans oublié tous les professeurs que ce soit de primaire, du lycée, du secondaire ou
de I’enseignement supérieur.

Je dédié ce travail a ceux qui ceuvrent pour la science.

OURADJ Abderezzakke



SOMMAIRE
Résumé
Abstract
uadlall
Liste des abréviations
Liste des tableaux
Liste des figures

I OQUCTION .ottt e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e aeas 1

1 FIQUIET A8 DAIDAKTE ...t 4
00 R o 1 (o | £ SR TRRSPRRRTR 4
IO B - 1101 1 To] o PSPPSRI 5
IR N I~V (o 1o o [ PR TRRSTSRRTR 5
1.4 Distribution géographique ...........ccooceerieiieeiiiieniieniens Error! Bookmark not defined.
1.5  DeSCription DOTANIQUE. .......eieiiieeiiie e et e ettt e e ee et e et e e s e e st e e e stae e e sra e e e snaeeesnteeeanreeens 6

1.5. 1 MOrpholOgie €t SETUCLUIE........cciuiieecieeeeiie ettt e e e et e et eesnneeeenes 6
1.5, 2 CIA0OAES. ...ttt 7

L D B FIBUIS .. 8
LD A FTUIES 1.ttt bbbt 8
SR Y 1 =1 1T PO ROTR PP TRPOPRP 9
1.5.5.1 Structure de la graine .......ooeeoieiiiieiie e 9

) |10 (01 0T - S SSPRRTPR 10

0] | Rd=] g 1o 1y oL O TP PR PO 10

1.5.6 SYSEEME FACINAITE .....eeeiuieeiciiie et et stee e st e e et e e et e e et e e et e e st e e e st e e e snteeeanbeeeanneeeas 12
1.6 Composition chimique des cladodes, fruits, mucilages, peau et graines....................... 12
1.7  Effets biologiques du figuier de barbarie ............cccceeviieeiiii i 13
1.7. 1 ACHIVItE antimMICIODIENNE. ....cuviiiieiiie et 13
1.7.2 ACHIVILE @NtIOXYAANTE.......cciuiieeiiie e sra e e aaee e 13
1.7.3 Activité anti-inflammatoire............cooiiiiiiiii e 14
1.7 AACHVITE ANTIVIFAIE ...t 14
1.8  Utilisation du figuier de barbarie .............cccoooie i 14

2 Huile des graines de figue de barbarie ............ccccoovi i, 16
2.1  Définition d’huile des graines de figue de barbarie ............c.ccooveiiiiiiniii, 16
2.2 Techniques d’extractions de I’huile des graines de figue de barbarie................cccenee. 16

2.2. LEXLraction Par SOIVANT.........ccuviiiiiiiiiie et 16



2.2.1.1 Extraction par SOXNIEt ... 16

2.2.1.2 Extraction par fluide supercritique.........o.ooveuiiriiiiiiiiiei e 17
2.2.2 Extraction par pression @ froid ..........cocovioiiiniieee s 18
2.3  Composition chimique de I’huile des graines de figue de barbarie .............cccccccvvrenen. 19
2.4  Effets bénéfiques et usages d'huile des graines de figue de barbarie..........c...cccceeneenne. 20

PARTIE Il: Etude Expérimentale

1 Materiel et METNOUES .......ccveeiiece et eaae e 22
O R |V =1 T SR PSPRRRRS 22
1.1.1S0UCHES MICTODIENNES ....eeieiieeiie ettt e e e e e st e e snnaeeenneeeas 23
1.L2MIlIEUX A& CURUIE ...ttt e enee s 23
O |V 111 o o [P PSPPSR 24
1.2.1 Extraction de I'huile des graines de figue de barbarie par pression a froid ................ 24
1.2.2 Examen organoleptique d’huile des graines d’Opuntia ficus indica.............ccc.cceeeveen. 25
1.2.3 Analyses des parametres physiCO- CRIMIQUES...........ccouiiiieiiiieiieiie e 25
1.2.3.1Parametres PRYSIQUES. ... ...uieit et 25
1.2.3.2Parametres ChimiQUES. .......ouiuiei e 27
1.2.4 Etude et évaluation in vitro de I’activité antimicrobienne d’huile des graines d’Opuntia
FICUS TNOICA ...ttt ettt ettt e be et et e nees 29
1.2.4.1 Activité antibaCterienne ..........o.oiiiiirii i 29
1.2.4.2 ACLIVIté antifoNGIQUE. ......o.eeit i 32
1.2.5 ACHIVILE @NtIOXYUANTE ... ...ccviieeiiie e e e e e e e eane e 32
1.2.6 Analyse d’huile par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de
MASSE (CG/SIM) ..ttt e e et e e et e e et e e e na e e e anae e e e reeeanres 34
2 Reésultats et INTErPretatiONS..........ccvii i e e e e e raeeeeeas 36
1.1 Examen organoleptique d’huile des graines d 'Opuntia ficus indica..................c.......... 36
2.1 Analyses phySiCO-ChIMIQUES........cuuieiiieiiie e 36
2.1.1ParametreS PRYSIQUES ....ccuvveeiiie et e sttt et s e e et e st e e e nbe e et e e annee e 36
2.1.2ParametreS CRIMIQUES ......vveeiiie et e sttt et e e et e e et e e e nbe e e snre e e snaeeeanes 38
2.2 Activité antimicrobienne d’huile des graines d 'Opuntia ficus indica........................... 40
2.2. 1 ACLIVIEE aNtiDACTEIIENNE ... .eeiiieie e 40
2.2.2 ACtIVItE aNtifONGIQUE ....ccveeeeiiie e 42
2.3 Evaluation de l'activité antioxydante par DiPhényl Picryl Hydrazyl (DPPH) .............. 43
2.4 Analyse par CG/SM d'huile d'Opuntia ficus indica............cccccoeuveevieeeiiie e, 44
T B ol B3] o] ISP PROPRPRRN 47
3.1 EXamen organoleptigUE ........cooviiiieiiiiiie ettt 47
3.2 Parametres phySiCO-ChIMIQUES. ........eciiuieiiiie et 47

3.2.1ParametreS PRYSIQUES ....cuveieiiie ettt et et e rre e et e e anae e 47



3.2.2Parametres CRIMIQUES ........coviiiiiieitie ittt b et nne s 48

3.3 Activité antimicrobienne d’huile des graines d’Opuntia ficus indica.................c....... 48
3. 3. LACLIVItE ANtIDACIEIIENNE .....ccvviieieieie et 48
3.3.2 ACHIVItE ANLITONGIQUE ... 49

3.4 ACLIVILE ANTIOXYUANTE ....eiviiiiiiiiie ettt 50

3.5  Analyse d’huile d'Opuntia ficus indica par CG/MS ..........cccccoviieiiiie e 51

(©0] 0Tl 18] o] o EP T TP TP PP PPP VR PPRTP 53
Références Bibliographiques et WebographiqUES............ccoiiiieiieiieiieiicicsee e 56

Annexe



Résumé

L ’Opuntia ficus indica communément appelée « figuier de barbarie » est un cactus originaire
d'Amérique centrale qui s'adapte bien aux climats arides et semi-arides comme celui de I'Algérie, c'est un
fruit tres rafraichissant et nutritif avec ses graines et son huile.

Les objectifs de notre étude visent a déterminer les effets biologiques de I'huile extraite a partir des
graines de figue de barbarie.
Pour cela, notre travail consiste tout d’abord a étudier ’extraction d’huile des graines de figue de

barbarie et déterminer les caractéristiques organoleptiques (aspect, odeur et couleur) et les parameétres
physico-chimiques d’huile qui a montré un pH acide et une acidité relativement faible.

Les effets antibactérien et antifongique ont été analysés contre certains nombres des bactéries
pathogénes et des champignons par la méthode d’aromatogramme. Les résultats montrent que les souches
bactériennes Klebsiella pneumoniae et Enterococcus faecalis sont les plus sensibles avec un diameétre
d’inhibition variant entre 23 mm et 25 mm, respectivement. D’autre part, ’huile des graines de figue de
barbarie présente un effet antifongique principalement contre Candida albicans (25 mm). L’évaluation du
pouvoir antioxydant par le DPPH a prouvé que I’extrait de I'huile des graines d’Opuntia ficus indica est le
plus fort actif avec 1Cso= 0,55 pg /ml. Cela indique que notre huile présente une activité réductrice élevée.
La détermination de la composition chimique par CG/SM a permis de déterminer que notre huile contient
18 composantes qui sont présentées principalement par: acide phtalique (45,04%), acide gras mono-
insaturé (18,56%), acide gras polyinsaturé (16,69%) et d’autres composants (19,71%).

Mots clés : Opuntia ficus indica, huile végétale, DPPH, CG/SM, Activité antioxydante, Activité
antimicrobienne, Klebsiella pneumoniae , Enterococcus faecalis ,Candida albicans.

Abstract

Opuntia ficus indica commonly called &quot;prickly pear&quot; is a cactus native to Central
America which adapts well to arid and semi-arid climates such as that of Algeria, it is a very refreshing
and nutritious fruit with its seeds and its oil.

The objectives of our study are to determine the biological effects of oil extracted from prickly pear
seeds.

For this, our work consists first of all in studying the oil extraction from prickly pear seeds and
determining the organoleptic characteristics (appearance, smell and color) and the physico-chemical
parameters of oil which showed a pH acid and relatively low acidity. The antibacterial and antifungal
effects were analyzed against certain numbers of the pathogenic bacteria and fungi by the aromatogram
method. The results show that the bacterial strains Klebsiella pneumoniae and Enterococcus faecalis are
the most sensitive with an inhibition diameter varying between 23 mm and 25mm, respectively. On the
other hand, prickly pear seed oil exhibits an antifungal effect mainly against Candida albicans (25 mm).
The evaluation of the antioxidant power by the DPPH proved that the oil extract from the seeds of
Opuntia ficus indica is the strongest active ingredient with 1C50 = 0.55 pg / ml. This indicates that our oil
exhibits high reducing activity. The determination of the chemical composition by CG/MS made it
possible to determine that our oil contains 18 components which are presented mainly by: phthalic acid
(45.04%), monounsaturated
fatty acid (18.56%), polyunsaturated fatty acid (16.69%) and other components (19.71%.(

Keywords: Opuntia ficus indica, vegetable oil, DPPH, CG/SM, antioxidant activity, antimicrobial
activity, Klebsiella pneumoniae, Enterococcus faecalis, Candida albicans.
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Introduction Générale

Introduction Générale

Depuis longtemps, les plantes jouent un réle trés important pour I'humanité, puisqu'elles
peuvent synthétiser un grand nombre de molécules organiques complexes souvent pourvues
d'activités biologiques potentielles. Ce sont des merveilleuses plantes qui nous donnent le plaisir
de guérir grace a une action thérapeutique (Jean et Michel, 2006).

Le figuier de barbarie, appelé Opuntia ficus indica, est présent dans toutes les parties de
I'Algérie a I'exception du sud. D'abord largement utilisé pour la lutte contre la sécheresse et
1'érosion, il sert a la consommation de ses fruits ou comme aliment du bétail. L’un des objectifs
du concept de développement intégré durable fixés par les nations unies (Programme des Nations
Unies pour le Développement PNUD) en collaboration avec la FAO visent ’augmentation des
potentialités agricoles des zones arides, cela pour affronter les aléas climatiques (Benkaddouri,
2011).

Les graines du fruit sont pressées pour extraire ’huile qu’elle contient. L huile vierge des
graines de figue de barbarie est une huile tres précieuse extraite par pression a froid qui est trés
utilisée dans les produits pharmaceutiques et cosmétiques. Elle possede de multiples vertus
hydratante, antioxydante et donc anti-age. Sa richesse exceptionnelle en vitamine E et en stérols
lui confére une aptitude hors de commun a proteger la peau contre les radicaux libres et a booster
le renouvellement cellulaire (Krifa, 2019).

La phytothérapie connait actuellement une croissance considérable a la suite du fait de la
découverte croissante des extraits des plantes efficaces pour le traitement de différentes
maladies. L'usage de cette huile est tres répandu en médecine traditionnelle africaine.
Aujourd’hui, '0.M.S (Organisation Mondiale de la Santé), estime que 80% des populations
africaines sont guéries avec des remedes naturels, et 20 % des médicaments produits et
commercialisés a I'échelle mondiale viennent des plantes médicinales (Novais et al., 2004).

Dans le cadre du développement de nouveaux agents antidiabétiques d’origine végétale,
des enquétes ethnobotaniques ont révélé I’utilisation d’une centaine de plantes médicinales pour
le traitement du diabéte. Parmi ces especes se trouve Opuntia ficus indica (Benkaddouri, 2011).

Le but de ce présent mémoire est d’étudier les caractéristiques organoleptiques, les
propriétés physico-chimiques, biologiques et les composants chimiques de I’huile extraite a
partir des graines de figue de barbarie. Pour cela on a réparti le contenu de ce mémoire en une
introduction et deux grandes parties, chaque partie est divisée en plusieurs chapitres :

La premiere partie est dédiée a la synthése bibliographique sur le sujet et comprend deux
chapitres. Le premier chapitre est consacré aux généralités sur la figue de barbarie et son role
biologique, suivi du deuxieme chapitre portant sur les méthodes d’extraction de I’huile et ses
dérivés et aux rdles biologiques de I'huile.
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La deuxiéme partie est destinée a 1’étude expérimentale et contient deux chapitres. Le
premier chapitre est matériel et méthodes. Il s’intéresse au matériel utilisé, le mode d’extraction
d’huile de figue de barbarie et aux techniques d’analyse. Le deuxiéme chapitre présente les
résultats et discussion. Il a été réservé a la détermination de quelques tests physico-chimiques, a
I’analyse des activités antimicrobienne et antioxydante, et I’analyse chromatographie en phase
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CG/SM) de I’huile extraite des graines de figue de
barbarie, qui sont suivis par leur interprétation.

La conclusion générale résume les résultats obtenus et ouvre la voie a des perspectives
futures pour des nouvelles recherches de ce type.
Enfin, le mémoire se termine par les références qui sous-tendent notre travail.




( PARTIE I :
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1 Figuier de barbarie

1.1 Histoire

L'espéece est originaire du Mexique, ou elle s'appelle rocou et est exposée dans les placards.
Le drapeau mexicain (Figure 1), inconnu en Europe avant le voyage de Christophe Colomb, était
décrit avec précision pour la premiére fois par I'Espagnol Gonzalo Fernandez d’Oviedo en 1535
validé dans son histoire des Indes occidentaux (Schweizer, 1997).

Nopal (Opuntia ficus indica) est le nom mexicain de notre figuier de barbarie, d'origine
aztéque. C'est une plante riche, belle, originale et trés utile. Sa sobriété et son incroyable vitalité
permettent a ce cactus de s'épanouir méme dans des zones désertiques souvent inhospitaliéres,
offrant des vertus nourrissantes et curatives a I'homme comme au bétail (Schweizer, 1997).

Dans certains pays comme [I'ltalie, I'Espagne ou le Mexique, les cactus et plantes
succulentes sont faciles a cultiver, intensifs et modernes a travers des programmes de recherche
et développement pour la production des fruits ou d'aliments pour animaux, voire pour une
utilisation industrielle. En revanche, en Australie et en Afrique du Sud, cette plante est
considérée comme des mauvaises herbes parce qu'elles sans pépins sont sujettes a la propagation
(Mulas et Mulas, 2004).

En Algérie, I'introduction des cactées est similaire au Maroc et Tunisie. Aujourd'hui, la
zone dediée a la culture des cactées s'étend sur plus 30 000 hectares dont 60% dans la ville de
Sidi-Fredj (45km au nord de Souk Ahras) et d'autres a Ouled Mimoun et Taoura (PA, 2015). Au
nord, les cactus sont utilises comme enclos maisons et villes. Les clétures végétales sont
également utilisées pour produire des fruits pour la consommation humaine et les vendre sur le
marché local, pendant la saison séche, comme source d'alimentation. Au sud, le thalle de cactus
devient la nourriture des petits ruminants et des chameaux (FAO, 2018).

Figure 1:Logo de la monnaie du Mexique (freepng.fr/png-2z6mu0/).
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1.2 Définition

Le figuier de barbarie est bien adapté aux zones arides et semi-arides (Reynolds et al.,
2003). Il occupe une partie importante dans I’alimentation humaine et il est également utilisé
comme fourrage pour le bétail. C'est une plante intéressante en raison des conditions
environnementales dans lesquelles elle se développe et sa résistance aux conditions climatiques
extrémes (Hernandez-Urbiola et al., 2011).

1.3 Taxonomie

La position systématique de figue de barbarie est la suivante (Neffar, 2012):
Régne : Plantae
Sous regne : Tracheobionta
Division : Magnoliophyta
Classe : Magnoliopsida
Sous classe : Caryophyllidae
Ordre : Caryophyllales
Famille : Cactaceae
Sous-famille : Opuntioideae
Tribu : Opuntieae
Genre : Opuntia
Espéce : Opuntia ficus indica
Sous espece : Opuntia spp

La famille des cactus contient 1600 especes, avec la plus grande diversité au centre de
Mexique qui abrite 669 espéces (Guzman et al., 2003). La tribu des cactus comprend le genre
Opuntia, subdivisé en quatre sous-genres : Platyopuntia, Cylindropuntia, Tephrocactus et
Brasiliopuntia .Le sous-genre Platyountia comprend 150 a 300 especes, parmi eux se trouvent
des cactus. Cette variété est le plus gros cactus pour les fruits comestibles (Kabas et al., 2006) et
raquettes pouvant servir d'aliment ou de légume (Dubeux et al., 2006).

1.4 Distribution géographique

Le figuier de barbarie a été introduit dans le sud de I'Espagne aprés que Christophe
Colomb ait exploré pour la premiére fois le nouveau monde (Bouzoubaa et al., 2014). Elle s'est
ensuite propagée en Afrique du nord et du sud et dans tout le bassin méditerranéen au XVle
Sicile (Mabrouk et al., 2016). Les cactus poussent principalement en méditerranée occidentale :
sud de I'Espagne et du Portugal, Sicile et Afrique du nord. Il occupe une vaste superficie de plus
de 3 000 000 d'hectares en Sicile et de plus de 100 000 hectares en Tunisie (Schweizer, 1997).

L'expansion de I'Espagne aux XVle et XVlle siecles et le retour des maures lorsqu'ils
furent finalement expulsés d'Espagne en 1610 contribuerent a l'introduction des cactus en
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Afrique du nord. lIs transportent le fruit juteux du "figuier indien" et le cultivent autour de leur
village (Inglese et al., 2018).

La figure 2 montre l'aire d'origine du cactus : Mexique et la nouvelle aire de répartition (en
vert) : Brésil, Chili, USA, Inde, Israél, Italie, Espagne, Erythrée, Portugal, Algérie, Tunisie,
Libye, Maroc, Afrique du Sud , Ethiopie, Soudan , Tanzanie, Kenya et Ouganda.

Figure 2:Principaux pays producteurs du figuier de barbarie (atlasbig.com/fr-fr/pays-par-
production-de-figues).

1.5 Description botanique

1.5.1 Morphologie et structure

Le cactus (Opuntia ficus indica) est une plante succulente xérophile pouvant atteindre 5 m
de haut (Figure 3). La hauteur est encore plus élevée, caractérisée par un épiderme épais, un
revétement cireux, feuille et tige riche en tissu aqueux permettre de stocker l'eau de pluie
absorbée et stocké dans pénurie d'eau et chaleur (HCDS, 1994 ; Hadj Sadok, 2010).
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Figure 3: Figuier de barbarie (Opuntia ficus indica) (futura-sciences.com/planete/).

1.5.2 Cladodes

Appelés aussi les raquettes sont des tiges aplaties pouvant atteindre 40 a 50cm de longueur
et 20 a 30cm de largeur (Figure 4). La phase de croissance ne dure que quelques semaines au
printemps et en automne, suivie d'une phase de développement, d'épaississement et de
consolidation (HCDS, 1994). Les épines mesurent parfois jusqu'a 1 cm de long, réunies seules
ou par paires. Selon la présence ou l'absence d'épines, on peut avoir des formes sans épines
(pousses sans épines) ou épines de la méme espéce (Wolfgang et Podlech, 1989). Le stade de
croissance des pousses ne dure que quelques semaines, au printemps et a l'automne, une phase de
développement, d'épaississement et de consolidation s'ensuit. Ces jeunes pousses apparaissent
aux extrémites des pousses adultes (Benabid, 2000), elles sont tendres et savoureuses (Botineau,
2010). Les tiges deviennent ligneuses avec I'age, formant un tronc trés épié (Couplan et Styner,
1994).

)

Figure 4 : Cladodes du figuier de barbarie (futura-sciences.com/planete/).
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1.5.3 Fleurs

Les fleurs sont sur le dessus et le bord du feuillage, elles sont colorées brillantes, jaunes, et
deviennent rouges a l'approche du vieillissement (Vermeulen, 2002). Ils sont hermaphrodites, de
6 a 8 cm de large, avec de nombreux sépales et pétales densément fusionnés a la base et nombre
variable d'étamines (Figure 5) (Bayer et al ., 1990). Dans les régions tempérées, la floraison a
lieu en avril et mai et certains pays dans des conditions chaudes et seches, les plantes fleurissent
deux fois par an (Schweizer, 1999).

Figure 5: Fleur du figuier de barbarie (exercices.jeblog.fr/bienfaits-de-la-figue-de-barbarie-).

1.5.4 Fruits

Appelées figue de barbarie (Figure 6), ce sont des baies charnues ovales ou trongquées en
forme de poire au sommet, elles mesurent 5 a 9 cm de large et sont vertes ou jaunes a maturite.
Dans cette partie, il y a des nceuds et des entre-nceuds a l'extérieur du fruit, généralement avec
des épines et glucides (Bollard, 2001). La pulpe est douce et riche en vitamine C, comparée aux
autres fruits, elle se caractérise par un pH élevé, juteux et parsemé de graines noires massives,
12% a 15% du fruit. Elle est jaune-orange, rouge ou violet. Les résultats ont eu lieu en juillet-
ao(t (Benabid, 2000).
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Figure 6: Fruit du figuier de barbarie (exercices.jeblog.fr/bienfaits-de-la-figue-de-barbarie- ).
1.5.5 Graines

Le fruit porte de nombreuses graines qui sont dures, osseuses et plates plus ou moins
réniformes ou lenticulaires. Elles sont libres de pulpe peuvent représenter jusqu'a 15% de poids
du fruit. Les graines de cactacées sont de forme et taille variables : plates discoidales, arrondies
ou bombées sur les cotés (Figure 7) (Yousfi, 2000). C’est la présence des graines et des glucides
sur la peau qui réduit leur acceptabilité par les consommateurs occidentaux non habitués (Hadj

Sadok, 2010).

Figure 7: Graines du figuier de barbarie (espaceagro.com/semence-graine-plant/fournisseur-
de-graine-de-figue)

1.5.5.1 Structure de la graine

Une étude morphologique a été réalisée afin d’établir la constitution et 1’organisation des
tissus cellulaires qui forment la graine (Figure 8). L’étude a été réalisée sur des coupes semi-
fines et ultrafines réalisées a I’aide d’un ultra-microtome MTX RMC (Habibi, 2004).
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Péricarpe

Endosperme

Figure 8:Coupe transversale de la graine de figue de barbarie (M. Optique) (Habibi, 2004).

L’observation au microscope optique d’une coupe transversale de la graine montre qu’elle
est constituée de deux parties distinctes (Figure 8) : une enveloppe (péricarpe) et un noyau
(endosperme). L’analyse morphologique a été réalisée par microscopie électronique a balayage
et a transmission (Habibi, 2004).

a) Endosperme

Il est constitué de tres fines cellules de parenchyme de réserve. L’endosperme contient de
nombreuses leucotomies qui forment de petits grains d'amidon (Figure 9-a). Il insére une couche
de gluten (couche avec aleurone) donne aux noyaux un aspect collant. Toutes ces cellules sont
incrustées dans I'épaisse paroi cellulaire en forme de tuile renversée (Figure 9-b) (Habibi, 2004).

Figure 9: Endosperme de la graine de figue de barbarie

(a) Couche fines des cellules de parenchyme de réserve (b) Couche de gluten (couche avec
aleurone) (MEB) (Habibi, 2004).

b) Péricarpe

Deux types de cellules peuvent étre distingues : principalement des cellules longues et
compactes, avec des fibres fusiformes et quelques vaisseaux hélicoidaux. Ces fibres sont
communément appelées fibres tissulaires sclérales (Figure 10-a). Ces tissus de soutien sont
largement présents dans le tégument, le noyau épine des fruits, cellules des pierres, tiges et

10
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feuilles. Les couches réguliéeres de cellulose, remplies de parois épaisses, montrant un
arrangement spiral (Figure 10-b, c). Cela confere aux organes végétaux une grande rigidité ou
flexibilité. En effet, ils sont tres durs lorsqu'ils sont lignifiés (dans la plupart des cas). On parle
alors de fibres dures. Ils sont trés résistants quand ils ne le font pas de lignification. C'est le cas

ou les fibres molles sont assimilées dans les cellules tissues a paroi épaisse (Figure 11)
(Metcalfe, 1950 ; Vaughan, 1970).

Figure 10: Péricarpe de la graine de figue de barbarie

(a) Fibres de sclérenchyme fusiforme (spinal), (b) Hélicoidales de cellulose (c) Face externe
des hélices (MEB), (MET) (Habibi, 2004).

Figure 11: Péricarpe de la graine de figue de barbarie

(a) Coupe transversale longitudinale, (b) Des vaisseaux conducteurs spiralés en simple
hélice(MEB) (Habibi, 2004).

11
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Les études morphologiques permettent de préciser l'organisation tissulaire en deux parties
de la graine. L'endosperme est constitué principalement des granules dont lactivité est
encapsulée par des parois cellulaires parenchymateuses en forme de carreaux. Se compose de
fibres de sclérenchyme avec des micros fibrilles de cellulose disposées en couches concentriques
continues. De tels groupes concentriques ont déja rencontrés dans un certain nombre des
végetaux (Youssef, 2004).

1.5.6  Systeme racinaire

L'enracinement est généralement fasciculé, mais les racines peuvent couler quelques
meétres lorsque le sol est mou. Le systéme racinaire superficiel est particulierement dense, il
semble étre mis a jour chaque année, les racines mortes retiennent tant de matiére organique dans
le sol au point qu'il change de couleur. Le systéme racinaire est caractérisé par grande capacité
d'absorption d'eau, qui augmente avec I’altitude et la température du sol (Bugaret, 2010). Des
recherches au Mexique montrent que les racines de plusieurs cactus sont colonisées dans
Mycorhizes (Kenny, 1997).

1.6 Composition chimique des cladodes, fruits, mucilages, peau et graines

Il est a signaler que les différentes particules d’Opuntia ficus indica : cladode, fruit, etc.
(Figure 12) contiennent essentiellement beaucoup d'eau et riche en minéraux tels que le calcium,
le magnésium, le potassium et le cuivre, mais en plusieurs petites quantités de phosphore. Ils sont
également une excellente source de protéines, notamment d'acides aminés essentiels, en
particulier la proline et la sérine (Piga, 2004 ; Stintzing et al., 2005).

Fruit Aspect général et coupe Graine

Figure 12: Différentes particules d'Opuntias ficus indica (Piga, 2004 ; Stintzing et al., 2005).

Ce fruit se caractérise par une teneur tres élevée en fibres (valeur la plus élevée pour les
fruits frais). Principalement des fibres insolubles (cellulose, hémicellulose, lignine), formant
notamment la charpente des graines présentes dans la pulpe, la peau contient principalement du
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glucose et est riche en cellulose (tableau 1). Ce mucus est constitué d'arabinose, de galactose, de
xylose et des différents niveaux d'acide galacturonique (Habibi et al., 2004).

Tableau 1:Composition du figuier de barbarie (Habibi et al., 2004)

Constituants Fruit (%) Pulpe et graines (%) Pulpe sans graines (%)
Eau 80.0 84.5 83.6

Protéine 1.0 1.3 0.8

Lipides totaux 0.7 1.3 0.3

Glucides disponibles 14.8 8.0 10.8

Fibres brutes 2.3 4.4 3.6

1.7 Effets biologiques du figuier de barbarie

1.7.1 Activité antimicrobienne

Les extraits ont été obtenus en utilisant la méthode séchée avec de I'eau, de I'éthanol et une
maceration en utilisant des solvants organiques alternatifs (lanoline et beurre de cacao), en plus
des extraits de plantes semi-désertiques ont été évalués contre Enterobacter aerogenes, E.coli,
Staphylococcus aureus et Salmonella spp. Les propriétés chimiques des extraits des plantes
indiquent qu'ils sont riches en métabolites secondaires. Le beurre de cacao est un solvant non
conventionnel avec lequel la teneur totale en tanin la plus élevée peut étre obtenue. Les
saponines n'ont pas pu étre identifiées dans les extraits utilisant des solvants non conventionnels,
seule la présence de terpenes dans les extraits de buisson de créosote et de cactus a été détectée.
Staphylococcus aureus est la souche qui présente la plus forte inhibition de croissance due aux
extraits de plantes. Les plantes semi-désertiques obtenues a l'aide de solvants organiques sont
une bonne option pour le contrle des agents pathogenes d'origine alimentaire, car toute
croissance bactérienne a été réduite avec les extraits testés (Mendez et al., 2012).

1.7.2 Activité antioxydante

Des recherches récentes ont montré que la consommation d'Opuntia ficus indica a des
effets bénéfiques importants sur la santé, principalement parce que ses propriétés antioxydantes
(acide 2,2-azino bis (3-éthylbenzothiazoline-6-sulfonique) et 2-diphényl-1-picrylhydrazyl)
étaient plus élevées dans le cortex que dans les cladodes. Activité antioxydante teneur en
polyphénols totaux présents dans les jeunes cladodes et la peau des fruits (Andreu et al., 2017).

13
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1.7.3 Activité anti-inflammatoire

Dans une étude précédente, I'extrait éthanoique d'Opuntia ficus indica a montré de puissant
effet anti-inflammatoire. Un composant anti-inflammatoire actif a été isolé et identifié comme
étant le B-sitostérol apres fractionnement d'extraits méthanoiques de tiges de cactus guidé par un
modéle murin d'inflammation chronique induite par un adjuvant (Park et al., 2001).

1.7.4 Activité antivirale

Les virus des plantes ont une relation obligatoire avec leurs hotes et cette caractéristique
rend le contréle des virus tres difficile, puisque tout inhibiteur viral doit spécifiquement inhiber
le cycle de réplication virale sans étre toxique ou avoir des effets secondaires sur I'hdte (Pushpa
et al., 2013). Des expériences antérieures ont montré que I'extrait aqueux du figuier de barbarie
présente un effet inhibiteur contre le cytomégalovirus (CMV), et cette activité était sensible au
chauffage et au traitement avec des détergents ioniques, mais pas a la dialyse. Les
polysaccharides de cactus isolés n'étaient pas impliqués dans I'inhibition du virus, tandis que les
protéines totales avaient une activité antivirale (Rasoulpour et al., 2017).

1.8 Utilisation du figuier de barbarie

Opuntia ficus indica s'est naturalisé et a prospéré dans le monde entier. Selon le pays, il a
utilisé dans divers domaines tels que : l'industrie, I'agroalimentaire ou aussi dans la beauté, la
médecine, la protection de I'environnement et d'autres domaines. Le tableau suivant (tableau 2)
contient les intéréts les plus couramment utilisés (Pimienta —brrios, 1993) :
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Tableau 2: Différents domaines d'utilisation de /’Opuntia ficus indica

Composants
de
la plante Cladodes Fleurs Fruits
Intérét

La préparation des En Sicile, le thé préparé avec | C'est un fruit frais juteux
Iégumes en conserve et des fleurs d’Opuntia ficus tel que le poire et
leurs petites indica est utilisé comme un I’orange pour la
répercussions, appelées traitement contre les maux des production : Jus

Alimentaire "!\Iapoleon", _sgnt des reins (Park, 2001). concentrés, boissons
legumes traditionnels au . .
Mexique, car ils sont alcoolisées, confitures,
mous, fibreux, ou apres la bo”t?ons _et une source
cuisson (Pimienta-Brrios de vitamine C avec un
etal., 1993), apport énergétique élevé

(Madrpm, 1998).

Effet hypoglycémiant et Pour le traitement des En Australie et en Afrique
hypocholestérolémie maladies rénales : le mucus du Nord, l'effet
(Boujanh, 2000). isolé des raquettes aide a hypoglycémiant de

Médicinal La pression des cladodes | réduire le cholestérol total Napoléons est utilisé pour
est recommandée pour le | dans le sang. Les branches et traiter le diabéte sucré non
traitement des maladies les feuilles sont utilisées pour | insulino-dépendant (Pntta,
du foie, des rhumatismes | traiter I'inflammation et méme | 2000).
et des reins (Cardenas les préparations florales sont
Medellin, 1998). utilisées comme

antidiurétiques (Pntta, 2000).

La figue de barbarie était utilisée par les femmes berbéres, les Indiens et les Américains
pour leur beauté.
Les femmes berberes utilisent 1I’huile pour soigner et protéger leur peau des vents bralants
du désert (Benatia, 2017). Pour prendre soin de leurs mains, les Indiens fabriquent des

Cosmétique savons et des pommades a partir de mucus des cladodes. De la méme maniére qu'ils

protégent leur visage contre les attaques du soleil (Schweizer, 1997).

Aujourd'hui, le mucus de raquette est utilisé pour fabriquer des shampoings, adoucissants
et des crémes hydratantes pour la peau (Arba, 2009). De plus, les extraits de plantes
remplacent avantageusement la graisse, dans la préparation des crémes et d'onguents.
L'intérét principal de ces personnes est leur effet antiride (Bhira, 2012).

15




Etude Bibliographique

2 Huile des graines de figue de barbarie

2.1 Définition d’huile des graines de figue de barbarie

Lors de la plupart des opérations de transformation des figues de barbarie, les pépins sont
sépares de la pulpe, ce qui entraine un grand nombre d'entre eux. Pour ces raisons, les chercheurs
ont étudié les composants des graines et recherché leurs différentes utilisations possibles (FAO,
2018). Les graines du fruit donnent une huile comestible, avec des niveaux élevés d'acide
linoléique. Il est riche en vitamine E et en stérols, ce qui lui confére une extraordinaire capacité a
protéger la peau des radicaux libres. Les analyses ont également montré que cette huile est riche
en acides gras essentiels (AGEs) (Figure 13). En raison de ces propriétés chimiques, physiques
et autres, I'huile entre dans la méme catégorie que les huiles de soja, de mais et de tournesol
(Mulas et Mulas, 2004). 1l existe plusieurs techniques pour extraire les huiles présentes dans les
plantes. Ces techniques peuvent étre dites traditionnelles et nouvelles (Luque de Castro, 1998).

Figure 13: Huile de pépins de figue de barbarie(https://www.amazon.fr/Aromaroc-Huile-
barbarie-biologique-naturelle/dp/B0065J55RS?ref=pf vv_at_pdctrvw_dp).

2.2 Techniques d’extractions de I’huile des graines de figue de barbarie

2.2.1 Extraction par solvant

2.2.1.1 Extraction par soxhlet

Pour cette technique, utilisé un solvant non polaire qui est le cyclohexane, dont son réle
sert a solubiliser la matiere grasse. L'huile soit extraite de la poudre des graines, aprés broyage
dans un moulin a céréale (Figure 14), dans un soxhlet pendant 7 h a I'hexane. Apreés élimination
du solvant au rotavapor, I'huile récupérée doit étre conservée dans un endroit ambré et a
température basse (Mouden et al., 2012 ; Benattia, 2017).
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Figure 14:Principe d'extraction soxhlet (french.alibaba.com/product-detail/Laboratory-Pilot-
Plant-Soxhlet-Extraction-Chamber-).

2.2.1.2 Extraction par fluide supercritique

La technique d’extraction au CO; supercritique est une technique d’extraction par solvant
qui est le dioxyde de carbone a I’état supercritique. Au départ de 1’extraction, les graines broyées
sont placées dans des paniers cylindriques équipés de filtres aux deux extrémités (Figure 15).
Les paniers sont ensuite placés dans I’extracteur, ou une pompe assure la circulation du CO2 a
I’état supercritique. L’huile des graines de figue de barbarie est donc dissoute dans le CO2 sous
forme de liquide. Celui-ci est ensuite rendu a 1’état gazeux et se sépare du composé extrait, avant
d’étre envoyé dans le liquéfacteur pour étre réutilisé (Bassil et al., 2011 ; Benattia, 2017).

17


https://french.alibaba.com/product-detail/Laboratory-Pilot-Plant-Soxhlet-Extraction-Chamber-60577727011.html
https://french.alibaba.com/product-detail/Laboratory-Pilot-Plant-Soxhlet-Extraction-Chamber-60577727011.html

Etude Bibliographique

=

1

|  Echangeur
| s

|

I

< < =
Sortie Sortie
x ?}/
i X x SRS 1 i
"»Régulaleur = N P
de pression ® @
S, S:
[ o
Séparateurs

Figure 15:Principe d'une extraction par CO2 supercritique (tai-team.fr/fr/equipement/co2-

supercritique).

2.2.2 Extraction par pression a froid

L’extraction par pression est un procédé permettant 1’extraction de I’huile des graines et
des noix qui n'utilisent pas des composés chimiques. Il s’agit d’une méthode naturelle
d’extraction de I’huile d’une matic¢re premicre qui implique une extraction sous haute pression en
une seule étape (Figure 16). L huile extraite sous pression ne contient pas de résidus de solvants
chimiques, elle est donc plus pure, propre et présente une couleur et une saveur plus naturelle

(Farmers, 2014).

Ces huiles conviennent généralement a la consommation directe et ne nécessitent pas de

raffinage (Cakaloglu et al., 2018).
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Figure 16:Principe d'une extraction par pression a froid (Benattia, 2017).
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2.3 Composition chimique de I’huile des graines de figue de barbarie

L'huile des graines de figue de barbarie constitue une bonne source d’huile comestible de
haute qualité. Les graines contiennent d’autres composés bioactifs qu’il faudra prendre en
considération et qui pourraient étre exploités dans différents secteurs (Nobel, 2002 ;
Mulas et Mulas, 2004). Cette huile représente des taux élevés de protéines, de lipides, fibres,
cendres et glucides (Tableau 3) (Angulo-Bejarano et al., 2014).

Tableau 3: Composition chimique des graines de figue de barbarie (Habibi, 2004).

Constituant Pourcentage
Eau 5-6%

Huile 7-8.5%
Minéraux (Cendre) 1.3%
Lignine klason 18%
Protéines 11-12%
Celluloses 30%

Autres polysaccharides 27%

L’huile des graines de figue contient un acide gras principal qui consiste a acide linoléique
(61,01%), suivi des acides oleique (25,52%) et palmitique (12,23%). Les acides myristique,
stearique et arachidonique ont été découverts en faible concentration (Tableau 4) (Angulo-
Bejarano et al., 2014). Les acides gras poly-insaturés (AGPI) ont des effets bénéfiques dans le
soulagement des troubles cardiovasculaires, maladies inflammatoires, maladies cardiaques,
athérosclérose, maladie auto-immune et diabete (Ramadan et Morsel, 2003).

Tableau 4:Composition en acides gras de 'huile des graines d'Opuntia ficus indica (Arba,
2000).

Acide gras Proportion (%)
Acide laurique (C12 :0) 0.11
Acide myristique (C14 :0) 0.22
Acide palmitique (C16 :0) 12,23
Acide palmitoleique (C16 :1) 0.91
Acide heptadecenoique(C17 :0) 0.03
Acide heptadecenoique (C17:1) 0.04
Acide stéaeique (C18 :0) 3.16
Acide oléique (C18 :1) 25,52
Acide linoléigque (C18 :2) 61,01
Acide linolenique (C18 :3) 0.74
Acide arachilique (C20 :0) 0.34
Acide eicosenoique (C20 :1) 0.24
Acide saturés 17.69
Acide insaturés 82.31
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L'huile des graines d'Opuntia ficus indica est riche en acides gras poly-insatures. Les
principaux acides gras de I'huile des pépins de figue de barbarie sont C16:0, C18:0, C18:1,
C18:2. Lateneur en acide linoléique est aussi élevée que 700 g kg™ et la teneur totale en acides
gras insaturés est de 884,8 g kg (Ennouri, 2005).

2.4 Effets bénéfiques et usages d'huile des graines de figue de barbarie

Les graines de figue de barbarie contiennent également divers composants antioxydants,
tels que des flavonoides et la quercétine, la rutine, les catéchines et les tanins, qui constituent
plus de la moitié des composés phénoliques (Boudjellaba et al., 2012).

Une autre particularité de cette huile réside dans sa richesse en matiére insaponifiable
comme les stérols et les tocophérols. Compte tenu des effets bénéfiques de ces substances sur
I'élasticité cutanée, le métabolisme cellulaire, la restauration de la structure cutanée et la chute
des cheveux, cette propriété pourrait étre importante pour leur développement dans le domaine
de la beauté (Habibi, 2004 ; Chaaben et al., 2015).

L'huile des pépins de figue de barbarie est utilisée en médecine traditionnelle pour traiter
les plaies et les brhlures (Abdeldjalil, 2016). En consommant cette huile, le risque d’avoir des
maladies cardio-vasculaires (la maladie coronarienne par exemple) sera réduit. Les acides gras
insaturés de cette huile ont la configuration cis et sont des nutriments essentiels car l'organisme
est incapable de les synthétiser (Descheemaeker et al., 2002). La vitamine E et les tocophérols
ont des propriétés réparatrices et anti-radicalaires, et ils jouent un réle dans le soutien des cellules
épidermiques. Cette huile a des propriétés naturelles en raison de sa forte teneur en acides
polyinsaturées, en particulier les oméga-6. De plus, le silicium, le zinc et le magnésium font de
I'huile de cactus lI'un des meilleurs antioxydants et sérums naturels (Sanschagrin, 2017).

En raison de ses propriétés sébo-régulatrices, les cheveux et les ongles peuvent également
bénéficier des bienfaits de I'huile des graines de figue de barbarie. En effet, 1’huile apporte un
soin nourrissant qui les rend doux, brillants et forts (Smith, 2017). Les propriétés physiques et
chimiques, notamment l'indice de réfraction, l'indice d'iode et Il'indice de saponification,
permettent a cette huile d'étre utilisée dans I'agro-industrie comme substitut des graisses dans des
produits transformés spéciaux. Cependant, les utilisations pharmaceutiques et cosmétiques
offrent des alternatives plus nombreuses et meilleures (FAO, 2018).
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Etude Expérimentale




Matériel et Méthodes

1 Matériel et Méthodes

L'étude expérimentale de ce mémoire a été effectuée au sein de l'université Djilali
Bounama a Khemis Miliana et au niveau du laboratoire des analyses médicales Dr A. Zibouche,
dans un intervalle de temps de trois mois consécutifs, allant de mars jusqu'a mai 2022. Durant
cette période, des activités biologiques de I'huile extraite a partir des graines d'Opuntia ficus
indica ont été etudiées in vitro.

1.1 Matériel

Zone d’échantillonnage

Cette partie est réalisée par Dr Saifi Mounir dont nous avons eu toutes les informations
nécessaires durant notre formation sur l'extraction des huiles essentielles et végétales. Cette
formation est réalisée par Dr Saifi Mounir le 26 mars 2022 au niveau de notre université dont
deux flacons de 20ml d'huile de figue de barbarie nous ont été fournis.

La figue de barbarie est un fruit trés disponible en Algérie, déroulée d’une maniére
aléatoire et spontanée. L'huile extraite a partir des graines d 'Opuntia ficus indica récoltées de la
de région de Bordj Bou Arreridj. C’est une wilaya algérienne. Le nord de la wilaya fait partie de
la Petite-Kabylie. A 240 km a I'est d'Alger et 72 km & l'ouest (36° 4’ 0” North, 4° 46’ 0” East) de
Sétif, elle se situe dans la plaine de la Medjana. La wilaya de Bordj Bou Arréridj est a vocation
agricole. Au nord, la zone montagneuse est dominée par I’arboriculture. Cette région possede de
nombreuses huileries traditionnelles. La figue de barbarie connue sous le nom de Hendi, a la
période de récolte le fruit et au stade de maturité, caractérisée par des couleurs nuancées de la
jaune-orange (Figure 17).
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Figure 17: Site de récolte des graines de figue de barbarie (Google MAP 2022).
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1.1.1 Souches microbiennes

Les activités antibactérienne et antifongique de I’huile extraite a partir des graines de figue
de barbarie, sont étudiées sur 9 microorganismes (Tableau 5).
Les souches utilisées ont un impact pathologique néfaste sur la santé de I’lhomme.
Tableau 5 : Souches utilisées pour 1’étude du pouvoir antibactérien et antifongique.

Gram
Gram+ Gram- Sources
Micro-
organismes
Laboratoire privé
Enterococcus faecalis Néant des analyses
médicales dirigé
- ar Dr N.Houti
Bacteries ,pKhemis Miliana.
Bacillus spizizenil ATCC Klebsiella pneumoniae Laboratoire privé
6633 Escherichia coli ATCC des analyses
Staphylococcus aureus 25922 medicales dirigé
ATCC 6538 Pseudomonas aeruginosa 2&:; %reﬁ‘éz'bOUCh’
ATCC 7756 '
Levures Candida albicans Laboratoire
Microsperme canie 1893 central de
Microsperme canie 1815 Ihopital de
Hadjout (Kbayli
Mohamed).

Toutes les souches microbiennes utilisées ont été entretenues par repiquage sur gélose
nutritive favorable a leur croissance a 37°C pendant 24h pour les bactéries et a 30°C pendant 48h
pour les levures.

1.1.2 Milieux de culture

Nous avons utilisé les milieux de culture suivants pour la réalisation des tests microbiens :
-La gélose nutritive pour l'isolement et la croissance de souches bactériennes.
-La gélose Mueller Hinton pour I’étude de la sensibilité des bactéries a notre huile végétale.
-La gélose Sabouraud pour I’isolement et la croissance de la levure et I’étude de sa sensibilite a

I’huile.
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1.2 Méthodes

1.2.1 Extraction de I'huile des graines de figue de barbarie par la pression a froid
Préparation des échantillons (graines de figue de barbarie)

L’obtention des graines d 'Opuntia ficus indica est faite comme suit : sont lavées les fruits a
I'eau courante pour éliminer les glucides et les impuretés. Les graines sont séparées de la pulpe
par I’utilisation de 1’eau, des tamis a pores de plus en plus réduits en ringant abondamment avec
I’eau courante afin d’étre str d’éliminer tout le mucilage, les graines collectées doivent étre
séchées, aprés lavage, soigneusement soit dans un endroit a l'ombre et bien aéré ou par
ventilateur. Le séchage est une étape primordiale, car la graine doit rester souple tout en étant
¢liminé de son humidité, ceci afin d’obtenir I’huile de la meilleure qualité possible pure et vierge
a la température ambiante .Suite au séchage, les pépins de figue de barbarie sont stockés a I’abri
de la lumiére et de I’humidité en attendant la prochaine étape de la production de I’huile (figure
18) (Bougandoura et al ., 2013).

La figure 18 montre les étapes d'obtention des graines séches.
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Figure 18: Diagramme de préparation de la matiére premiére.
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La méthode d'extraction par pression a froid. Cette méthode est utilisée principalement
pour produire des huiles alimentaires extra-vierges ou par des unités de petite capacité, permet
I’extraction par pression a froid par un passage des graines dans une presse a huile a vis qui
provoque une pression croissante a environ 60°C. L’huile obtenue est ensuite filtrée et controlée
qu’aucune contamination n’a eu lieu durant le processus. L’huile de figue de barbarie pure ainsi
obtenue est conditionnée dans des flacons en verre. L'huile récupérée a été décantée, pesée puis
conservée a -20°C. Cette technique permet la préservation de la teneur en acides gras essentiels
et en antioxydants naturels, et par conséquent évite une altération des propriétés de 1’huile (figure
19) (Nitiema et al ., 2012).

Figure 19:Machine de pression a froid.

1.2.2 Examen organoleptique d’huile des graines d’Opuntia ficus indica

L’examen organoleptique est I’un des criteres d’évaluation de la qualité des huiles. Il porte
sur I’odeur, la couleur et ’aspect a 20 °C.
1.2.3 Analyses des paramétres physico- chimiques
1.2.3.1 Parametres physiques

e Calcul du rendement

Le rendement en huile est le rapport entre le poids de I’huile extraite et le poids de la plante
seche a traiter (AFNOR, 1996). Le rendement, exprimé en pourcentage est calculé par la
formule suivante :

[ R=PB /PA x 100 }
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Ona

R : Rendement de I’huile en %.
PB : Poids de I’huile en g.

PA : Poids des graines sec en g.

e Potentiel d'hydrogéne (pH)

Chaque huile posséde un pH (potentiel d’hydrogene) spécifique. Le pH permet de
déterminer le caractére acide, neutre ou basique. Le potentiel d'hydrogéne donne une indication
sur l'acidité¢ d’une huile. Il est déterminé a partir de la quantité¢ d'ions d'hydrogeéne libre (H+)
contenus dans 1’échantillon. Il existe plusieurs différentes méthodes pour mesurer le pH (Actu-
Environnement, 2003).

On peut tout d'abord le mesurer a l'aide d'un papier appelé papier pH qui est utilisé pour
déterminer si I'nuile des graines de figue de barbarie est acide, basique ou neutre.

v' Mode opératoire
> Deéposer une goutte d’huile des graines de figue de barbarie dans une partie du papier pH.

» Attendre quelques secondes puis faire une comparaison des couleurs et lire les résultats
du papier utilisé avec I'échelle colorée fournie dans la boite de papier pH.

e Indice de réfraction

L’indice de réfraction d’une huile est le rapport entre le sinus de I’angle d’incidence et le
sinus de I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée, passant de
I’air a I’huile maintenue a une température constante (AFNOR, 2000).

L’indice de réfraction est utilisé¢ pour I’identification des huiles et comme critére de pureté
de ces huiles, chaque substance a son indice de réfraction spécifique. Plus I’indice de réfraction
d’un produit est prés de la valeur attendue, plus sa pureté est grande (Aura, 2022). Cet indice
mesuré a l'aide d'un réfractometre classique d'abée par la lecture directe, qui traverse la substance
a une tempeérature constante de 20°C.

v' Mode opératoire

> Etalonner le réfractométre a l'aide d’une solution tampon (l'eau distillée Ir= 1.333).

> Aprés l'étalonnage, on dépose 2 a 3 gouttes d'huile des graines d'Opuntia ficus indica
indicérent au milieu du prisme.

» On observe dans l'oculaire et regle avec les boutons pour séparer la zone claire de la zone
sombre au centre du réticule.

» Supprimer les irisations pour obtenir une ligne nette entre les deux zones.

> La lecture indiquée par I'échelle.
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1.2.3.2 Parametres chimiques

e Indice d’acide
La teneur en acides gras libres d'une huile végétale s'exprime de deux fagons : I'acidité et
l'indice d'acide qui sont déterminés expérimentalement de la méme maniére et le mode
d'expression est différent. L’indice d’acide (Ia) est le nombre de milligrammes (mg) d'hydroxyde
de potassium nécessaire pour neutraliser les acides libres dans 1,00 gramme (g) d’huile végétale
selon la réaction (Jacques et al ., 2012):

RCOOH + KOH —— RCOOK + H20

e Acidité
C’est le pourcentage d’acide gras libre exprimé conventionnellement selon la nature du
corps gras.

v" Mode opératoire
Dans un erlenmeyer nous avons pesé une masse de 1 g d'huile des graines d'Opuntia ficus
indica, on ajoute 5 ml d'éthanol a 96% et 5 gouttes de l'indicative colorée phénolphtaléine, nous
avons agité avec un agitateur magnétique jusqu'a dissolution. Ensuite nous avons réalisé un
dosage avec une solution d’hydroxyde de potassium(KOH) a 0,5N jusqu'a l'apparition d'une
coloration rose persistante (NF T60-204 ,1985).

v' Expression des résultats

L'indice d'acide est exprimé par la formule suivante :

_ (V.N) x 56.1
B m

1A

Ia : Indice d’Acide.

N : Normalité de la solution éthanolique de KOH.

V : Volume de la solution éthanolique de KOH exprimé en mL.
m : masse.

56.1 : masse molaire de KOH.

L'acidité (A) exprimée en mg KOH/g d'huile est obtenue par la formule suivante :

1A
A%= —
2

27



Matériel et Méthodes

¢ Indice de saponification

L’indice de saponification (Is) est le nombre qui exprime en milligrammes la quantité
d’hydroxyde de potassium(KOH) nécessaire a la neutralisation des acides et a la saponification
des esters présents dans 1g de I'huile (AFNOR, 1968).

v Principe
Le principe compté sur le titrage de l'exces d'hydroxyde de potassium (KOH) en solution
par l'acide chlorhydrique (HCI)

v" Mode opératoire

Dans un ballon de 250 ml, on introduit 1g d’huile des graines de figue de barbarie et 25 ml
d’une solution éthanoique d’hydroxyde de potassium (KOH) 0.5M a I’aide d’une burette.
L’ensemble est porté au reflux pendant 1 h.

» Apreés refroidissement de la solution, on ajoute 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine .L’excés
de KOH est titré par une solution d’acide chlorhydrique (HCL) 0.5 N.

» Le point d’équivalence a été mis en évidence de la méme maniere expliquée
précedemment.

» Une opération a blanc est réalisee dans les mémes conditions que précedemment.

Expression des résultats
L'indice de saponification (Is) est calculé selon la relation suivante:

_ 28.05x (VO —V)
B m

Is

Vo: Volume en ml de la solution d’HCL pris dans 1’essai a blanc.
V : Volume en ml de la solution d’HCL pris en présence de I’huile.
m : masse en g de la prise d’essai.

e Indice d’ester

C’est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium nécessaire a la neutralisation
des acides libérés par hydrolyse des esters contenus dans 1 gramme d’huile (AFNORE, 1983).

On a calculé I’indice d’ester (Ig) a partir de I’indice de saponification (Is) et I’indice
d’acide (IA) par la relation suivante :

IE=IS+1IA

Is: Indice de Saponification.
Ia: Indice d'Acide.
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1.2.4 Etude et évaluation in vitro de Pactivité antimicrobienne d’huile des graines

d’Opuntia ficus indica

1.2.4.1 Activité antibactérienne

Pour évaluer I’activité antibactérienne de I’huile extraite deS graines d’Opuntia ficus
indica, nous avons adopté la méthode d'aromatogramme sur milieu gélosé en utilisant les disques
stériles (Somaie et al., 2013).

v' Méthode de I’aromatogramme

La méthode d'aromatogramme permet de déterminer la sensibilité des différentes espéces
bactériennes et levures vis-a-vis de I’huile testée. Cette méthode consiste a utiliser des boites de
Pétri contenant un milieu gélosé Mueller Hinton, déja solidifié et inoculé par la souche
microbienne testée. Des disques en papier buvard de 6mm de diameétre, préalablement imprégnés
de quantités connues de dilutions d’huile (07ul), sont alors placés en surface de la gélose.
Généralement, les micro-organismes seront classés susceptibles, intermédiaires ou résistants,
selon le diamétre de la zone d'inhibition (Figure 20) (Wilkinson, 2006).
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Figure 20 : Principe de la méthode d’aromatogramme (GDR, 2018).

v’ Préparation des suspensions bactériennes (inoculum)

Pour réaliser cette partie, une revivification des souches bactériennes a été réalisée sur
gélose. Le principe est d’épuiser un dépot initial en faisant des étalements successifs dans
différentes directions (d’ou le nom de la technique : épuisement par la méthode des quadrants).

Plusieurs techniques sont couramment appliquées : 3, 4 ou 5 étalements successifs.

v' Principe de I'ensemencement
L'ensemencement en quadrants (a usage général) est utile pour la plupart des échantillons.

Le nombre relatif d'organismes peut étre estimé en fonction de I'étendue de la croissance de la
zone d'origine de I'inoculum.
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v’ Etapes

> Assurez-vous que le contenu du tube (suspension de culture) est préparé d'une culture
bactérienne. Placer I'anse contenant bouillon de culture sur la surface des boites de Pétri,
pres du bord mais sans le toucher. Avec la boucle a plat contre la surface de la gélose,
rayez légérement I'inoculum pour ne pas déterrer la gélose.

> Stérilisez la boucle et refroidir.

» Tournez la boite ouverte dans votre main gauche de maniére a pouvoir tracer une série de
quatre lignes d'avant en arriére, chacune passant a travers l'inoculum et s'‘étendant sur un
cOté de la boite

> Stérilisez a nouveau la boucle et laissez-la refroidir a l'air.

> Faites pivoter la plaque et tracez une autre série de quatre lignes, chacune croisant
I'extrémité des quatre dernieres lignes et s'étendant sur le coté adjacent de la boite.

» Tournez la plague et répétez cette rayure paralléle une fois de plus.

» Enfin, faites quelques stries au centre intact de I'assiette.

Ne touchez pas l'inoculum d'origine. Incuber la plaque (inversée) a 37°C pendant 24h.
Aprés incubation, et a partir de la culture mere, on a prélevé une souche qui a été déja testée sur
le milieu d’isolement, et puis on a raclé¢ a I’aide d’un écouvillon, quelques colonies bien isolées
et parfaitement identiques.

» Apres cette étape d'isolement on a fait une décharge de 5 ml d’eau physiologique stérile
dans un écouvillon et il faut bien homogeneiser la suspension microbienne. Sa densité a
été ajustée a 0.5 Mc Farland et on doit la comparer avec un éetalon.

» L’ensemencement doit se faire en moins de 15 min aprés la préparation de I’inoculum.

v Préparation des disques
Le papier buvard est utilisé pour la préparation des disques de 6 mm de diametre. Les
disques preparés, sont placés dans un tube a essai et stérilisés a une température de 120°C
pendants 20 minutes (Minor et al ., 1989).

v Ensemencement

Des boites de Pétri contenant du milieu MH (pour les bactéries) sont ensemencées
aseptiquement a l'aide d’un écouvillon stérile sur toute la surface du milieu, préalablement
trempé dans la suspension bactrienne (en utilisant des souches jeunes de 24h), et déchargé au
maximum, sur la totalité de la surface gélosée en stries serrée. L’opération a été répétée trois
fois, en tournant la boite a chaque fois sans oublier de faire pivoter 1’écouvillon sur lui-méme.
Finir ’ensemencement en passant 1’écouvillon sur la périphérie du milieu (Athamena et al .,
2010).

Apres ensemencement des germes, les dilutions d’huile (12 et 14 et 18, 1/12) sont

préparées a ’aide du DMSO (diméthylsulfoxyde) qui est inerte sur I’activité antibactérienne
(Figure 21).
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Figure 21: Différentes dilutions d'huile des graines de figue de barbarie (1/2, 1/4, 1/8, 1/12).

Dans chaque boite de Pétri ensemencée, on applique 6 disques (Figure 22) (Chao et al.,
2000 ; Andrews, 2001):

(A) Contréle négatif, un disque de papier buvard a été déposé sans étre imbibé.
(B) Un deuxieme disque imprégné par I’huile pure.

(C) Un troisiéme disque imbibé par 1’huile dilué¢e a 1/2.

(D) Un quatriéme disque imbibé par 1’huile diluée a 1/4.

(E) Un cinquiéme disque imbibé par I’huile diluée a 1/8.

(F) Un sixieme disque imbibé par I’huile diluée a 1/12.

Figure 22: Disques en papier buvard imbibés par les dilutions déposés sur la gélose.

v" Incubation
Les boites de Pétri qui contiennent les souches des bactéries sont incubées a 37°C pendant
24 heures.
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v' Lecture
La lecture a été faite par la mesure des diametres des halos d’inhibition des disques a I’aide
d’un pied a coulisse. Les résultats peuvent-étre symbolisés par des signes d’aprés la sensibilité
des souches vis-a-vis de I’huile (Tableau 6) (Bendoukhane, 2017).

Tableau 6 : Sensibilité aux différentes concentrations d’huile organisée selon le diamétre des
zones d’inhibition (Ponce et al., 2003) .

Sensibilité Diameétre
Non sensible Omm

Moins sensible 6mm
Sensible (+) 9-14mm

Trés sensible (++) 15-19mm
Extrémement sensible (+++) 20mm au plus

1.2.4.2 Activité antifongique

Les principales souches utilisées sont Candida albicans et Microsperme. Les boites de
Pétri qui contiennent le milieu de culture Sabouraud sont ensemencées a partir d’un inoculum
préalablement préparé a un pH= 6,0. Une fois la gélose Sabouraud est ensemencée, les disques
prépares sont déposés sur la surface de la gélose dans des conditions stériles, a raison de six
disques par boite de Pétri pour les différentes dilutions, a l'aide d'une pince sterilisée au bec
bunsen. Enfin les boites sont incubéees a 30°C pendant 48 heures.

1.2.5 Activité antioxydante
Piégeage du radical libre DPPH (2,2-DiPhényl-1-Picrylh Hydrazyl)

v Principe

La méthode est basée sur la mesure de la capacité des antioxydants a piéger le radical libre
2,2-DiPhényl-1-Picryl Hydrazil (DPPH). Ce dernier est réduit a la forme hydrazine (non
radicalaire) en acceptant un atome d'hydrogéne. La réduction de DPPH a été contrdlée en
mesurant l'absorbance de la solution & la longueur d'onde caractéristique (517 nm). A cette
longueur d'onde, l'absorption des radicaux libres diminue aprés avoir été réduite par des
antioxydants (AH) ou d'autres radicaux libres. Le DPPH est un radical violet qui vire au jaune
lorsqu'il est réduit par un donneur de proton H+ (Figure 23) (Molyneux, 2004).
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4 N\
NO, NO,
. H
O,N N—N + A-H -~ O,N N—N + A"
NO, NO,
\_ J
DPPH violet DPPH jaune

Figure 23: Forme libre et réduite du DPPH (Molyneux, 2004).

La mesure de la réduction de la couleur violette au fil du temps peut déterminer I'CI50, le
temps apreés la disparition de 50% de la couleur, généralement expliqué en quantité d'antioxydant
nécessaire pour réduire la quantité initiale de DPPH (CI50). Les résultats dépendent de la
concentration initiale en DPPH. En ajoutant une référence connue, on peut normaliser la
méthode, par exemple les résultats pour la vitamine C (Yildirim et al ., 2001).

v Préparation de DPPH

La premiere étape qu'on a fait avant de commencer le protocole d’analyse biochimique
c'est la préparation de la solution DPPH (2,2-DiPhenyl-1-Picryl Hydrazil) par solubilisation de
2,5 mg de DPPH dans 100 ml de méthanol absolu.

v" Mode opératoire

La capacité de I'huile de pépins de figue de barbarie a piéger le radical libre DPPH est
évaluée en utilisant la méthode décrite par Jamali et al. (2013).

On prépare la solution mere d’huile dans 1’éthanol a une concentration de 100 pg/mL. Une
série de dilutions est réalisée pour obtenir des concentrations allant de 25 pg/mL a 100 pg/mL.
Le mélange réactionnel est agité vigoureusement et incubé 30 min a ’obscurité et a température
ambiante. Les absorbances sont mesurées a 517 nm. Les échantillons de contrdle sont composés
de 50 pL de méthanol additionné de 2 mL de la solution éthanoique de DPPH. L’acide
ascorbique est utilisé comme témoin positif.

v’ Lecture
Le relevé est effectué a l'aide d'un spectrophotometre UV visible.
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v Expression des résultats

L’activité antioxydante est exprimée par le pourcentage d'inhibition calculé en utilisant
I'équation suivante :

Activité Antioxydante (%) = 100 x [(A contrdle - A échantillon) / A
controle]

La concentration inhibitrice (CI50) est la concentration de I’échantillon testé nécessaire
pour réduire 50% du radical DPPH. Elle est calculée a partir du graphe de I’activité antioxydante
(en %) en fonction de différentes concentrations d’huile et la vitamine C testés. Une faible valeur
d’CI50 indique une forte capacité d’huile a agir comme piégeur du DPPH (Molyneux, 2004).

Le pouvoir réducteur d’un composé est asSoCié a Son pouvoir antioxydant, une
augmentation de 1’absorbance correspond a une augmentation du pouvoir réducteur (Hubert,
2006 ; Chikhi, 2013).

1.2.6 Analyse de I’huile par chromatographie en phase gazeuse couplée a la

spectrométrie de masse (CG/SM)

L’analyse et I’identification d'huile ont été procédées par chromatographie en phase
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse au niveau du laboratoire de recherche Valorisation
des Substances Naturelles de ’université Djilali Bounaama de Khemis Miliana.

1.2.7 Principe

La technique de couplage est plébiscitée car ne nécessitant pas d’étapes de purification
préalables des composés, elle représente un gain de temps important surtout lorsque les quantités
d’échantillons disponibles sont faibles (Cuyckens et al ., 2004).

Il existe de nombreux exemples de I’application de cette technique pour I’analyse de
mélanges de produits naturels complexes et, en particulier, de mélanges de flavonoides
(Exarchou et al., 2005 ;Colombo et al ., 2006).

La chromatographie en phase gazeuse CG est une technique de séparation, appliquée sur
des composés volatils ou capables de se séparer sans se décomposer. La séparation est fondée sur
la différence de distribution ou de partage des solutés entre deux phases, ’'une stationnaire
(liquide ou solide) et I’autre mobile (un gaz vecteur) (National Institute of Standards and
Technology, 2011).

La spectrométrie de masse SM est une méthode physico-chimique appliquée a la
détermination structurale des composés organiques. Elle permet d’accéder a la masse

34



Matériel et Méthodes

moléculaire d’une substance et apporte des informations structurales par le biais de I’étude des
fragments moléculaires engendrés (Luicitla, 2006).

v" Mode opératoire

Le couplage CG/SM a été effectué sur un appareil CG/SM —TQ8030 opérant sous pression
d'hélium avec un débit de 3.0 ml / min. La fragmentation est effectuée par impact électronique a
70 eV (figure 24).

Tableau 7 : Conditions analytiques de CG/SM.

Température d’injection et de détection 200 a 250°C.
Mode d’injection Split.
Volume injecté 1 ul

Gaz vecteur avec un début 3ml/min.
Détecteur réglé a 250 °C.
Temps 39 min.

Figure 24: Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse CG/SM-
TQ8030.
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2 Resultats et interpretations

Pour obtenir une huile des graines de figue de barbarie d’une grande pureté, qui conserve
I’intégralité de ses principes actifs et qui permette d’avoir une action optimale, nous avons suivi
un processus danalyse de plusieurs propriétés pendant deux mois: caractéristiques
organoleptiques, parametres physico-chimiques, activité antibactérienne, activité antifongique,
activité antioxydante et analyse par chromatographie phase gazeuse couplée a la spectrométrie
de masse (CG/SM).

1.1 Examen organoleptique d’huile des graines d’Opuntia ficus indica

L’examen organoleptique est 1’un des critéres d’évaluation de la qualité d’huile. 1l porte sur
’odeur, la couleur et I’aspect a 20 °C. Les résultats sont résumés dans le tableau 8 ci-dessous.
Tableau 8: Caracteristiques organoleptiques d’huile des graines de figue de barbarie.

Caracteres a examiner Caractéristiques organoleptiques
Aspect a 20°C limpide
Couleur jaune claire
Odeur trés légere

2.1 Analyses physico-chimiques dhuile des graines d'Opuntia ficus indica

2.1.1 Parametres physiques

Plusieurs parametres physiques ont été déterminés pour cette huile des graines de figue de
barbarie. Les résultats obtenus sont décrits dans le tableau 9.

Tableau 9 : Propriétés physiques de I'huile des graines de figue de barbarie.

Rendement pH Indice de réfraction

4% 4,50 1,469

e Rendement
» Draprés cette équation on a pu calculer le rendement :
R=Pg /Pa x 100

R=1kg /25kg % 100

e
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Les résultats obtenus montrent que I’huile des graines d’Opuntia ficus indica présente un
rendement total de 4% et d’un poids total égal a 25 Kg des graines.

e Déterminations de pH

La caractérisation physico-chimique de I’huile a prouvé que son pH acide est égal a 4,50
(Figure 25).

Figure 25 : Resultat de pH d’huile extraite a partir des graines d’Opuntia ficus indica sur papier

indicateur de pH.

» Indice de refraction
Selon les résultats présentés dans le tableau 2, I'indice de réfraction déterminé a 20 °C est

égal a 1,469. La valeur de I'eau distillée est tres élevée et égale a 1,33 (figure 26).

Figure 26: Indice de réfraction d’huile des graines de figue de barbarie.
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2.1.2 Paramétres chimiques

Les propriétés chimiques de I’échantillon d’huile extraite a partir des graines de figue de
barbarie sont présentées comme suit :

e Indice d’acide
La méthode de titrage du solvant (HCI) montre que l'acidité est équivalente a 0.1 ml
(Figure 27).

Figure 27 : Titrage acido-basique.

» Nous calculons I’indice d’acide (la) comme suit :

V.N) x 56.1
o N x561
m
Alors :
0.5x 0.1) X 56.1
ia = (0% 0
1
Donc : [ Ia = 2,80 mg de KOH/g ]

L’huile des graines de figue de barbarie «Opuntia ficus indica » utilisée dans notre étude a
un indice d’acide estimé a 2.80 mg KOH/g.
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e Acidité
> L'acidité est calculée a partir de I'indice acide:

IA
A%=—
2

L’acidité de I’huile des graines de figue de barbarie étudiée est : [ A=1.40% ]

e Indice de saponification (Is)

D’aprés ’expérience qu'on a fait, on a pu voir un virage de couleur du blanc vers le rose
par un titrage de la solution KOH (Figure 28):
Volume du blanc Vo=23mL.
Volume d’huile V1=16,5mL.

Figure 28 : Neutralisation des acides a la saponification.

» Onacalculé la valeur de I'indice de saponification Is par I’équation suivante :

s _ 2805x (Vo — V1)
- m

S = 28,05 x (23 — 16,5)
- 1

Donc : [ Is =182,32 mg de KOH / g ]
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L’indice de saponification de I’huile des pépins d'Opuntia ficus indica a une valeur égale a
182,32 mg de KOH / g.
e Indice d’ester (Ig)

L'indice d'ester est calculé a partir de I'indice de saponification et l'indice d’acide.
Nous avons:

Ia = 2,80 mg de KOH/g.
Is =182,32 mg de KOH / g.
IE=1S—-1A

[ le = 179.52 mg de KOH / g ]

2.2 Activité antimicrobienne d’huile des graines d’Opuntia ficus indica

Nous avons déterminé in vitro I’activité antimicrobienne de I'huile des graines d'Opuntia
ficus indica par la technique de I'aromatogramme.

Cette methode permet d'évaluer la sensibilité des différentes especes bactériennes et
fongiques vis-a-vis de I'huile des graines de figue de barbarie. Le principe de cette méthode
consiste a utiliser des boites de Petri qui contiennent le milieu gélosé convenable, qui est déja
solidifié et inoculé par les souches testées. Des disques en papier buvard de 6 mm de diameétre,
préalablement imprégnés de quantités connues des dilutions, sont alors placés en surface de la
gélose.

2.2.1 Activité antibactérienne

Aprés incubation a 37°C pendant 24h, nous avons enregistré les résultats représentés dans
le tableau 10 qui montrent que I’huile des graines de figue de barbarie exerce un effet antagoniste
sur quelques souches bactériennes (Tableau 10).

Tableau 10 : Diameétre des zones d'inhibition des souches bactériennes testées en mm par I'huile
d'Opuntia ficus indica.

Souches bactériennes Diamétres des zones d’inhibition (mm)
A B C D E F
Enterococcus faecalis - 25 22 20 16 10

Bacillus spizizenil ATCC 6633 - - - - - -

Staphylococcus aureus ATCC 6538 - - - - - -

Klebsiella pneumoniae - 23 20 18 - -

Escherichia coli ATCC 25922 - - - - - R

40



Résultats et Discussion

Pseudomonas aeruginosae ATCC 7756 - - - - - -

Figure 29 : Résultat de ’activité antibactérienne des différentes dilutions d’huile des graines
d'Opuntia ficus indica sur Enterococcus faecalis.

Figure 30 : Résultat de I’activité antibactérienne des différentes dilutions d’huile des graines
d'Opuntia ficus indica sur Klebsiella pneumoniae.

D'apres les résultats obtenus, les bactéries a Gram positif sont les plus sensibles a l'activité
antibactérienne d'huile des graines d'Opuntia ficus indica. La figure 29 montre que notre huile a
inhibé la croissance d’Enterococcus faecalis dont les diamétres des zones d'inhibition sont
25mm, 22mm, 20mm, 16mm et 10mm obtenues avec B, C, D, E et F, respectivement.

Nous avons aussi enregistré la présence des zones d'inhibition de Klebsiella pneumoniae
dont les diamétres varient de 18mm jusqu'a 23mm obtenus avec les mémes dilutions.
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2.2.2 Activité antifongique

Apres incubation des boftes de Pétri a 30 C° pendent 48 h, nous avons trouve les résultats
suivants (Tableau 11) :

Tableau 11 : Diamétre des zones d'inhibition en mm des souches fongiques testées par I'huile
des pépins de figue de barbarie.

Diamétres des zones d’inhibition (mm)
Levures

A B C D E F

Candida albicans - 25 23 15 12 5

Microsperm canie 1893 - - - - - -

Microsperm canie 1815 - - - - - -

On remarque que les disques imbibés d'huile d'Opuntia ficus indica sont entourés par des
zones d'inhibition comme indiqué dans la figure 31 :

Figure 30: Résultat de I’activité antifongique des différentes dilutions de I’huile des graines
d'Opuntia ficus indica sur Candida albicans.

Les résultats de l'activité antifongique présentés dans le tableau 10 montrent que I'huile
extraite a partir des graines d'Opuntia ficus indica exerce une inhibition de Candida albicans
(Figure 31). Les diamétres d'inhibition sont estimés a 25mm, 23 mm, 15 mm, 12mm et 5 mm
enregistrés avec les dilutions 1/2, 1/4, 1/8 et 1/12, respectivement.

Par contre, les espéces Microsperme canie 1893 et Microsperme canie 1815 possedent un
potentiel de résistance trés élevé (Voir annexe 4).
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Apres étude in vitro de l'activité antimicrobienne de I'huile végétale utilisée dans notre
travail, nous pouvons dire que l'huile a en méme temps une activité antibactérienne et
antifongique.

2.3 Evaluation de I'activité antioxydante par DiPhényl Picryl Hydrazyl
(DPPH)

L'absorbance (ou densité optique DO) a été mesurée par spectrophotométrie UV-Visible a
517 nm. Les valeurs obtenues ont permis de tracer des courbes graphiques par Microsoft office
Excel 2007, qui représentent une variance de pourcentage d'inhibition en fonction des
concentrations d'huile des pépins de figue de barbarie. Nous avons pu déterminer graphiquement
la concentration d'inhibition correspondante a 50 % (Clso), qui constitue l'activité antioxydante
de I'huile (Figure 32).
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Figure 31: Taux d’inhibition de DPPH en fonction des concentrations de I’huile des pépins
d’Opuntia ficus indica.

La valeur graphique de la concentration d'inhibition (Clso) de notre échantillon d’huile est
présentée dans le graphe de la figure 33.
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Figure 32 : Histogramme représentatif la valeur de concentration inhibitrice Clso d huile des
graines d'Opuntia ficus indica

Selon les résultats enregistrés, pour l'huile des graines d'Opuntia ficus indica, Clso de
I’huile est égale a 0,55 pg /ml. Elle est relativement faible pour l'acide ascorbique dont la valeur
est d'environ 0,45 pg /ml. L’Cls est proportionnelle a l'activité antioxydante de I'huile.

2.4 Analyse par CG/SM d'huile d'Opuntia ficus indica

L’appareil de chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
(CG/SM) sert a l'analyse des constituants chimiques d'huile extraite par pression a froid des
graines de figue de barbarie.

Par cette technique d'analyse, nous avons pu étudier qualitativement et quantitativement les
composes chimiques de notre huile, dont un ou plusieurs de ces constituants sont impliqués dans
I'inhibition de croissance des micro-organismes responsables des infections chez I'nomme

(Figure 34).
Chromatogramme
Figure 33 : Profil chromatographique d’huile des graines de figue de barbarie apres analyse par
CG/SM.
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Les résultats de cette analyse ont montré que les constituants sont nombreux et différents
au niveau du profil chimique d'huile dont 18 composés ont eté identifiés et présentés dans le
tableau 12.

Tableau 12: Constituants chimiques d'huile des graines de figue de barbarie.

Numéro | Composants chimiques Taux %
01 2-HEPTENAL, (E)- 0.74
02 2-ISOPROPYL-5-METHYLCYCLOHEXANOL # 2.16
03 Acide 3-trifluorométhyl benzoique, ester tridécylique 0.33
04 3,3,6,6,11,11-HEXA CHLOROTETRA CYCLOJ[8.1.0.0(2,4).0(5,7)]JUNDEC-8-ENE 0.62
05 2,4-DECADENAL, (E,E)- 0.93
06 Déca-2(E), 4(E)-diénal 1.52
07 Cycloheptasiloxane, tétradécaméthyl- 1.65
08 Cyclo Heptasiloxane, hexadécaméthy!- 1.63
09 CYCLOPENTASILOXANE, TETRADE ETHYL- 1.25
10 L'acide palmitique 2.80
11 Heptasiloxane, hexadécaméthyl- 1.14
12 Acide 9,12-octadécadiénoique (Z,2)- 16.69
13 Acide octadéc-9-énoique 18.56
14 Acide octadecanoique 1.70
15 SPIRO  [TH-CYCLOHEPTA [B] FURAN-7,2'(5H)-FURAN]-2,5'(3H)-DIONE,

OCTAHYDRO-8-HYDROXY-6,8-DIMETHYL-3-METHYLENE-, [BAS-

(3A.ALPHA.,6.B ] ] ] ] 0.54
16 1-OXASPIRO [4.5] DECAN-7-ONE, 2,10,10-TRIMETHYL-6-METHYLENE-, (R*,S*)-

(+-)- 1.01
17 CYCLOPENTASILOXANE, TETRADE ETHYL- 1.69
18 1 2-benzenedicarboxylic acid mono(2-ethylhexyl) ester 45.04

Totale 100

La détermination des taux des composés chimiques d'huile a été basée sur la normalisation
de la surface de pic sans utiliser des facteurs de correction.

Les constituants présentes dans notre huile sont principalement présentés par :

I’acide

phtaliqgue (1 2-benzenedicarboxylic acid mono(2-ethylhexyl) ester),acide gras mono-insaturé
(Acide octadéc-9-énoique), acide gras polyinsaturé (Acide 9,12-octadécadiénoique (Z,Z)- ) et
dont les valeurs obtenues sont : 45,04%, 18,56%, 16,69% et 19,71%, respectivement (Figure

35).
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M acide gras polyinsaturé
M acide gras mono-insaturé
™ acide phtalique

M autres composants

Figure 34 : Taux des composants chimiques présents dans I'huile de figue de barbarie.
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3 Discussion

3.1 Examen organoleptique

D'apres les résultats obtenus on trouve que I'huile des graines d'Opuntia ficus indica a un
aspect limpide, de couleur jaune claire et odeur tres légere. Les huiles sont habituellement
liquides a la température ambiante et volatiles (AFNOR, 2000). Elles sont plus ou moins
colorées. La couleur, la saveur et I’odeur sont des paramétres qui donnent une idée générale sur
la qualité (Mokeddem, 2005).

3.2 Parametres physico-chimiques

Les parametres physico-chimiques tels que : le pH, I’indice de réfraction, l'indice d'acide
Jacidité, l'indice de saponification et l'indice d'ester constituent un moyen de contréle et de
vérification de la qualité de I’huile végétale .Ces paramétres sont influencés par les conditions
édaphiques et climatiques ainsi que les conditions de culture des plantes (Gildo, 2006).

3.2.1 Paramétres physiques

L’extraction d'huile des graines de figue de barbarie par la pression a froid a donné un
rendement égal a 4 %. Les petites graines contiennent tres peu d’huile, généralement de 3 a 6%
seulement. En effet, cette huile nécessite 1 tonne de fruit de figue de barbarie et 25 kg des
graines pour extraire 1 litre d'huile (Krifa, 2019).

Le rendement varie selon le type, et dans le méme type varie considérablement et dépend
de I'emplacement, la séparation géographique, la saison de récolte, les pratiques culturales et la
technique d'extraction (Akrout et al., 2010). L'huile des graines d'Opuntia ficus indica
considérée comme I'huile la plus chérement vendue jusqu'a présent apres I'Argan.

Le potentiel d'hydrogéne d'huile des graines de figue de barbarie est égal a 4.5 qui est
déterminé par un papier pH. Le pH obtenu indique que notre huile extraite est acide. Le potentiel
d'’hydrogéne donne une indication sur l'acidité ou l'alcalinité du milieu, il est déterminé a partir
de la quantité d'ions d'hydrogénes libres présents dans I'huile (Addou, 2017).

L'indice de réfraction d'huile d'Opuntia ficus indica a 20°C est égal a 1.469. Cet indice
permet de vérifier la pureté d’une huile et si I’indice est constant alors ’huile est pure (AFNOR,
2000) .Un faible indice de réfraction d'huile indique sa faible réfraction de la lumiere ce qui
pourrait favoriser son utilisation dans les produits cosmétiques (Chouitah, 2011).

Ce parameétre dépend de la composition chimique qui augmente en fonction des longueurs
des chaines d’acides, de leurs degrés d'insaturation et de la température, il varie essentiellement
avec la teneur en monoterpénes et en dérivés oxygénés. Une forte teneur en monoterpénes
donnera un indice élevé (OlIg, 2002).
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3.2.2 Paramétres chimiques

A partir des résultats obtenus, nous avons constaté que la valeur de l'indice d'acide est
égale a 2,80 mg de KOH/g. La valeur de I’indice d'acide varie selon le stade de maturité de la
plante (Charef et al ., 2008).

Une valeur élevée d’indice d'acide signifie une mauvaise conservation des fruits avant
I'extraction d’huile, ou une récolte faite a partir de fruit non mar (Djerrou, 2014).L'indice d'acide
d'une huile est considéré comme un bon moyen pour savoir son degré d'altération. Il s'agit d'un
critére chimique de fraicheur et de pureté de I'huile (Belarbi, 2010).

L’acidité est le pourcentage d’acide gras exprimé en acide oléique pour la majeure partie
des corps gras. Un faible taux d’acidité contribue & la stabilité d’huile face a I’oxydation par I’air.
Il est recommandé pour une huile comestible d’avoir un taux d’acidité faible (inférieur a 3,3%,
norme imposee par Codex Alimentarius), pour supporter une longue conservation sans
détérioration (Onyeike et al., 2002).

Un indice de saponification élevé indique que les huiles ont une teneur élevée en
triglycérides et sont donc tres utiles en cosmétologie (Gharby et al., 2015).

L’indice de saponification renseigne sur la masse moléculaire moyenne des acides gras
entrant dans la composition des huiles. La masse molaire des acides gras est inversement
proportionnelle a I’indice de saponification d’un acide gras (Mordret, 1992). Plusieurs
recherches ont été effectuées pour I'évaluation de I’indice de saponification d’huile des graines
de figue de barbarie, obtenue par plusieurs méthodes d’extraction. Pour notre huile extraite par
la pression a froid, son indice de saponification est égal a 186, 63 mg de KOH (Gharby et al.,
2015)

3.3 Activité antimicrobienne d’huile des graines d’Opuntia ficus indica

Les effets antibactérien et antifongique dhuile ont été évalués par la méthode
d'aromatogramme vis-a-vis de six souches bactériennes et trois champignons.

3.3.1 Activité antibactérienne

Les résultats montrent que I'huile des graines d'Opuntia ficus indica avéré inactif contre
Escherichia coli ATCC, Pseudomonas aeruginosa ATCC, Bacillus spizizenii ATCC et
Staphylococcus aureus ATCC. Ces bactéries possédent un potentiel de résistance tres élevé. Les
bactéries a Gram positif sont de plus en plus sensibles par rapport aux bactéries a Gram négatif.
La différence dans les couches externes de ces bactéries, dont les bactéries Gram positives
indépendamment de la membrane des cellules, possedent une couche additionnelle qui se
compose des phospholipides, des protéines et des lipopolysaccharides .Cette membrane est
imperméable a la plupart des molécules, ce qui traduit la résistance des autres souches testées
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(Turkmen et al., 2007). La membrane externe des bactéries Gram positives est trés chargée.
Elle agit comme une barriere aux huiles végétales (Chouitah, 2011).

Pour les bactéries a Gram négatif, les protéines qui se trouvent dans la membrane externe
sont désactivées avant qu'elles atteignent la membrane cytoplasmique et le cytoplasme
(Fujisawa et al ., 2009).

Escherichia coli ATCC 25922, bactérie Gram négative développe aussi une résistance vis-
a-vis d’un certain nombre d’huiles (Delamare et al., 2007). D’autre part, cette bactérie est trés
sensible & d’autres huiles telle que ’huile d’argan (Bouhdid, 2005).

L'efficacité antibactérienne d'huile des graines d'Opuntia ficus indica peut s'expliquer par
sa richesse en phytostérols et en béta-sitostérol. Il a été décrit que ce stérol peut inhiber la
croissance de certains micro-organismes tels que Pseudomonas aeruginosa ATCC et Bacillus
spizizenii (Ogbe et al., 2015).

L’activité antibactérienne de cette huile peut étre attribuée principalement a son constituant
majoritaire, comme les composants terpéniques qui sont particulierement actifs contre les
cellules microbiennes car ils sont solubles dans les milieux aqueux et ils provoquent des dégats
sur les parois cellulaires des microorganismes (Fillippi et al. ,2006). Les alcools possedent une
activité bactériostatique (Hogg et al., 2005).

Les polyphénols, tels que les tannins, et les flavonoides comme I'épigallocatéchine, la
catéchine, la myricétine, la quercétine et lutéoline sont des substances antibactériennes
importantes (Askun et al ., 2009).

Selon I’échelle de 1'évaluation de I’activité antimicrobienne, une souche bactérienne est
considérée comme étant résistante aux agents antibactériens lorsque le diamétre d’inhibition égal
a 0 mm (Djenadi, 2011).

En terme d’activité antibactérienne, c’est le linalool qui s’est montré le plus efficace et a
inhibé 17 bactéries telles que : Enterococcus faecalis, Escherichia coli, Bacillus spizizenii et
Staphylococcus aureus (Peana et al., 2002).

3.3.2 Activité antifongique

L’activité biologique d’une huile est liee a sa composition chimique. Le pouvoir
antifongique d’huile des graines de figue de barbarie pourrait étre attribué a la présence
des composants classés dans la liste des constituants a activité antifongique tels que: la
myristicine, le curcumine, le caryophylléne, 1’élemicine, le pinéne, le terpinéne et le
terpinoléne a différentes proportions (Duke, 2009).

L'activité antifongique des huiles peut se faire selon deux mécanismes différents : certains
constituants provoquent la fuite des électrolytes et I’épuisement des acides aminés et des sucres,
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et Iautre peuvent étre insérés dans les lipides membranaires, par conséquent il y a perte des
fonctions membranaires (Suppakul et al., 2003).

L’action antifongique d’huile d'Opuntia ficus indica vis-a-vis Candida albicans est due a
une augmentation de la perméabilité de la membrane plasmique suivie d’une rupture de celle-Ci
entrainant une fuite du contenu cytoplasmique et donc la mort de la levure (Cox et al., 2000).

Candida albicans est responsable chez I'nomme de nombreuses infections fongiques
notamment au niveau des muqueuses digestives et gynécologiques (He et al., 2007).

L'activité antifongique d’une huile végétale dépend largement de la nature et de la
concentration de ses composés majoritaires (Lu et al., 2013).

3.4 Activité antioxydante

L'huile des graines de figue de barbarie sicilienne Opuntia ficus indica a la capacité de
réduire le DPPH, cette activité antioxydante due aux composés phénoliques (Prior et al., 2005).

Par rapport a d'autres études, nos résultats sont en accord avec ceux obtenus par Chougui et
ses collaborateurs en 2013, concernant des extraits des graines de trois espéces différentes
d'Opuntia ficus indica dans lesquelles les pourcentages d'inhibition racinaire de la DPPH sont
plus éleves dans le polyphénol et les fractions riches en flavonoides plus précisément que dans
l'autre variete .

Cela semble étre cohérent avec dautres résultats de la littérature, ou le mécanisme
d'interaction entre les antioxydants et le radical DPPH dépend de la conformation structurelle de
I'antioxydant, et ce dernier interagit avec le radical DPPH en réduisant un nombre égal de
groupes hydroxydes portés par le radical DPPH (Sanchez, 2002 ; Molyneux, 2004).

L'acide ascorbique, tocophérols, flavonoides et les tanins ce sont des molécules
antioxydantes qui réduisent et décolorent le DPPH en raison de leur capacité a céder
I'nydrogene (Pooter et al., 1986).

Les interactions synergiques entre les différents constituants d’une huile végétale sont a
l’origine d’un pouvoir antioxydant beaucoup plus important (Ruberto et Barrata, 2000
;Vardar et al., 2003)

Les antioxydants sont considérés comme des réducteurs et inactivateurs des oxydants
(Siddhuraju, 2007). Le pouvoir réducteur d'un composé peut servir comme un indicateur
significatif de son activité antioxydante potentielle (Bougandoura, 2013).
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3.5 Analyse d’huile d'Opuntia ficus indica par CG/MS

L'huile obtenue par la pression a froid des graines d'Opuntia ficus indica a été analysée par
CG/MS. Cette analyse a permis d'identifier 18 composés bioactifs qui possedent d'intéressantes
actions inhibitrices des microorganismes pathogenes. L'activité antimicrobienne est dle soit a un
ou plusieurs constituants d'huile des graines de figue de barbarie.

Les composés majoritaires dans notre huile, sont présentés par: acide phtalique, acide gras
mono-insaturé, acide gras polyinsaturé et d’autres composants (45,04%, 18,56%, 16,69% et
19,71%, respectivement).

L'influence des conditions climatiques et les conditions du sol sur la composition de
I'huile végétale a été établie dans d'autres plantes médicinales telles que millepertuis et thym
(Antonio, 2011).

Les graines d’Opuntia ficus indica sont une source précieuse d'acides gras insaturés
essentiels. Les acides gras poly-insaturés sont bien connus pour leur importance dans le domaine
de la nutrition et les usages en industrie pharmaceutique (Chougui et al., 2013).
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Conclusion

Les huiles végétales sont des huiles insolubles dans 1’eau qui représentent des différentes
qualités de la matiére grasse. Ces huiles sont considérées comme une source d'énergie, car la
matiére grasse apporte des calories en grand nombre. Elles sont caractérisées par la présence des
acides gras insaturés, des acides gras mono-insaturés, des lipides, des vitamines et composées
mineures. Les huiles végétales sont extraites a partir des plantes oléagineuses, soit des graines,
fruits ou racines. Parmi les nombreux exemples d’huiles végétales, on trouve I’huile des graines
de figue de barbarie.

L’objectif de notre étude est de déterminer les caractéristiques organoleptiques (aspect,
odeur et couleur), les paramétres physico-chimiques (pH, indice de réfraction, indice d’acide,
indice de saponification et indice d’ester), ce qui permet de mettre en évidence la qualité d'huile
des graines de figue de barbarie et d’évaluer les activités antibactérienne, antifongique,
antioxydante et I’analyse par la chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de
masse (CG/SM).

Les caracteristiques organoleptiques d’huile extraite par pression a froid des graines
d’Opuntia ficus indica ont montré que cette huile est limpide et de couleur jaune claire, avec une
odeur tres légére. L'étude des caractéres physicochimiques a révélé que cette huile est acide
(pH=4,5 et A=1,40%) et ses indice de réfraction, indice d’acide, indice de saponification et
indice d’ester sont égal a 1.469, 2.80 mg KOH/g, 182.32 mg KOH/g et 179,52 mg KOH/qg,
respectivement.

Les activitées antibactérienne et antifongique de notre huile végétale vis-a-vis des
microorganismes pathogenes, ont été confirmées par l'apparition des halos clairs autour des
disques. Les résultats montrent que les souches bactériennes Klebsiella pneumoniae et
Enterococcus faecalis sont les plus sensibles a I’huile végétale des graines de figue de barbarie
avec un diamétre d’inhibition qui varie entre 23 mm et 25 mm, respectivement. L’ huile végétale
a exercé in vitro une activité inhibitrice importante sur les bactéries a Gram positif que les
bactéries a Gram négatif. L'effet antagoniste vis-a-vis Candida albicans était en ordre croissant
selon la concentration de I'huile utilisée dans notre travail (5 mm, 12mm, 15mm, 23mm et 25
mm).

L’activité antioxydante d'huile des graines d’Opuntia ficus indica est évaluée par la
méthode du radical libre DPPH. La concentration nécessaire pour réduire 50 % du radical DPPH
est égale ICso =0.55 pg /ml, tandis que I’acide ascorbique. Ce qui confirme que 1’efficacité
antioxydante de cette huile est supérieure a celle de I’acide ascorbique.

L’utilisation de la chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
(CG/SM) dans I’analyse qualitative et quantitative des constituants d'huile végétale a permis
d’identifier 18 composés ,les constituants majoritaires sont: acide phtalique (45,04%), acides
gras mono-insaturés (18.56%) et acide gras polyinsaturé (16.69%). Les résultats de notre travail
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nous ont permis d'affirmer que I'huile des graines d'Opuntia ficus indica pourrait &tre une source
potentielle des composés naturels bioactifs.

Perspectives

L'huile extraite des graines d'Opuntia ficus indica a des bonnes activités antimicrobienne
et antioxydante. Les résultats pourraient nous guider vers d'autres études plus approfondies.
Les études complémentaires pourront étre envisagées:

e Développer les utilisations d'huile des graines de figue de barbarie dans le domaine de
médecine thérapeutique et des produits cosmétiques a base naturelle.

e Améliorer le spectre d’étude en étudiant l'huile des graines d'Opuntia ficus indica dans
différentes régions de Algérie a des fins comparatives.

e Elargir I'éventail des tests antimicrobiens et I'étude des autres activités biologiques tels
que : anti-inflammatoires, antidiabétique, anticancéreuses et antivieillissement.

e Exploitation de I’huile des graines de figue de barbarie dans I’industrie agroalimentaire en
remplagant les additifs chimiques de conservation par les additifs naturels.
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Annexe

Annexe 1: Matériel et équipements.

Matériel pour les analyses physicochimiques et microbiologiques :

a) Etuve (37°C, 30°C).

b) Autoclave.

c) Papier indicateur de pH.

d) Spectrophotomeétre UV visible.

e) Vortex.

f) Balance.

g) Bec bunsen.

h) Reflux.

i) Refractométre.

Verreries, instruments et matériel en plastique

a) Boites Pétrie

b) Tubes a essai

C) Burette

d) Pipette Pasteur

e) Seringues de 5ml et 10 ml

f) Micropipettes de 100 pl et de 1000 pl

g) Parafilm

h) Masque

i) Aluminium

j) Cuvettes de spectrophotomeétre.

K) Eppendorf tube

I) Ecouvillon

m) Erlenmeyer

n) Flacons steériles.
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Refractométre Papier indicateur de pH Bec bunsen.

Figure 35 : Matériel utilisé dans les analyses microbiologiques et physicochimiques.
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Annexe

Annexe 2: Produites biochimiques

Produits biochimiques

a) Eau distillée

b) Ethanol

c) 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH)

d) Hydroxyde de potassium (KOH)

e) Chlorure d'hydrogene ( HCI)

f) Diméthylsulfoxyde (DMSQO)

£ ! Tk
- Dimetliyi :U-'f.cx"d 7
r For Synthes!®

2518

Eau distillee Ethanol Dimeéthylsulfoxyde

Chlorure d'hydrogéne Hydroxyde de potassium
HCI KOH

Figure 36: Produits biochimiques utilisés.
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Annexe

Annexe 3 : Compositions des milieux de culture

Milieux pour dénombrement et d'enrichissement

a) Gélose nutritive (pH =7)

EXtrait de viande ..ot lg
EXtrait de IOVUIE ....oviii e 29
POPIONE L 59
Chlorure de SOAIUM ......uiie e e e e e e eaieaaas S5¢g
N ) 150g
pH=7

b) Bouillon nutritif (pH=7.2)

Extrait de viande ..........c.ooiiiiiiiii e 05g
POPLONE ..o s 10g
L 05¢g

c) Gélose Mueller-Hinton (pH = 7,4 +/- 0,2)

Hydrolysat acide de caséine (Peptone) .........c.cevviiiniiiiiiiiieieeeee, 17,5¢

Extrait de viande. ..o 2,0¢g
N 01 ¢ ) U 1,5¢g
CalCIUML Lt 20a25mg
A 0T oo 10a 12,5 mg
N Pt 150¢g

d) Gélose Sabouraud (pH = 6,0)

PEPTONE. ...ttt e n s 10¢g
GIUCOSE MASSE......eeieieieie ettt ettt et et e st e et e nees e es e sta e e e sneentearae e 20 g
F oL Vo - PRSPPI PSP 15¢g
|10 43 {e 11 PPN 40.0¢g
Digestion pancréatique de CaSEINE. .........o.iueiriiriit it 10g
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Annexe

Annexe 4: Résultat d’activité antimicrobienne

(Escherichia coli ATCC 25922) (Pseudomonas aeruginosa ATCC 7756)

Figure 37 : Boites de Pétri qui n'ont pas donné des zones d’inhibition.

Microsperm canie 1893 Microsperm canie 1815

Figure 38 : Boites de Pétri qui n‘ont pas donné des zones d'inhibition.

73



	1 Figuier de barbarie
	1.1 Histoire
	1.2 Définition
	1.3 Taxonomie
	1.4 Distribution géographique
	1.5 Description botanique
	1.5.1 Morphologie et structure
	1.5.2 Cladodes
	1.5.3  Fleurs
	1.5.4 Fruits
	1.5.5 Graines
	1.5.5.1 Structure de la graine
	a) Endosperme
	b) Péricarpe

	1.5.6   Système racinaire

	1.6 Composition chimique des cladodes, fruits, mucilages, peau et graines
	1.7 Effets biologiques du figuier de barbarie
	1.7.1  Activité antimicrobienne
	1.7.2 Activité antioxydante
	1.7.3 Activité anti-inflammatoire
	1.7.4  Activité antivirale

	1.8       Utilisation du figuier de barbarie

	2 Huile des graines de figue de barbarie
	2.1 Définition d’huile des graines de figue de barbarie
	2.2 Techniques d’extractions de l’huile des graines de figue de barbarie
	2.2.1 Extraction par solvant
	2.2.1.1 Extraction par soxhlet
	2.2.1.2 Extraction par fluide supercritique

	2.2.2 Extraction par pression à froid

	2.3 Composition chimique de l’huile des graines de figue de barbarie
	2.4 Effets bénéfiques et usages d'huile des graines de figue de barbarie

	1 Matériel et Méthodes
	1.1 Matériel
	1.1.1 Souches microbiennes
	1.1.2 Milieux de culture

	1.2 Méthodes
	1.2.1 Extraction de l'huile des graines de figue de barbarie par la pression à froid
	Préparation des échantillons (graines de figue de barbarie)
	1.2.2 Examen organoleptique d’huile des graines d’Opuntia ficus indica
	1.2.3 Analyses des paramètres physico- chimiques
	1.2.3.1 Paramètres physiques
	1.2.3.2 Paramètres chimiques

	1.2.4 Etude et évaluation in vitro de l’activité antimicrobienne d’huile des graines d’Opuntia ficus indica
	1.2.4.1 Activité antibactérienne
	1.2.4.2 Activité antifongique

	1.2.5 Activité antioxydante
	Piégeage du radical libre DPPH (2,2-DiPhényl-1-Picrylh Hydrazyl)

	1.2.6 Analyse de l’huile par chromatographie en phase gazeuse  couplée à la spectrométrie de masse (CG/SM)
	1.2.7 Principe


	2 Résultats et interprétations
	1.1 Examen organoleptique d’huile des graines d’Opuntia ficus indica
	2.1 Analyses physico-chimiques d'huile des graines d'Opuntia ficus indica
	2.1.1 Paramètres physiques
	2.1.2 Paramètres chimiques

	2.2  Activité antimicrobienne d’huile des graines d’Opuntia ficus indica
	2.2.1 Activité antibactérienne
	2.2.2 Activité antifongique

	2.3 Évaluation de l'activité antioxydante par DiPhényl Picryl Hydrazyl (DPPH)
	2.4 Analyse par CG/SM d'huile d'Opuntia ficus indica

	3 Discussion
	3.1 Examen organoleptique
	3.2 Paramètres physico-chimiques
	3.2.1  Paramètres physiques
	3.2.2 Paramètres chimiques

	3.3  Activité antimicrobienne d’huile des  graines d’Opuntia ficus indica
	3.3.1 Activité antibactérienne
	3.3.2 Activité antifongique

	3.4 Activité antioxydante
	3.5 Analyse d’huile d'Opuntia ficus indica par CG/MS


