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INTRODUCTION

INTRODUCTION

L’ oxygene moléculaire est un élément crucia pour la vie des organismes agrobiques,
toutefois il peut former des especes partiellement réduites et fortement toxiques appelées les
radicaux libres ou encore les espéces réactives de |I’oxygene. Aux doses faibles, les ERO
(especes réactives de I’oxygene) sont trés utiles pour I’organisme et jouent des réles
importants dans divers mécanismes physiologiques tel que la transduction du signal. Aux
doses excessives, les ERO deviennent néfastes et toxiques pour I’ organisme. La surproduction
des ERO au dela des capacités antioxydantes des systemes biologiques donne lieu au stress
oxydant qui est impliqué dans |I’apparition de plusieurs maladies chroniques telles que
I’ athérosclérose, le cancer, le vieillissement et d autres maladies dégénératives. (Favier,
2003).

Pour échapper aux conséquences du stress oxydant, il est nécessaire de rétablir I’ équilibre
oxydant / antioxydant afin de préserver les performances physiologiques de I’ organisme. Les
antioxydants s averent utiles dans le traitement des maladies dans lesguels le stress oxydant

est incriminé.

Les risques et les effets néfastes des antioxydants synthétiques utilisés comme additifs
alimentaires ont été explorés au cours des dernieres années et la nécessitée de les substituer
par des antioxydants naturels, issus de plantes médicinales, est apparente. Les plantes
médicinales constituent une source inépuisable de substances ayant des activités biologiques
et pharmacologiques trés variées. Parmi ces substances bioactives on trouve les composes
phénoliques. (Defraigne et Pincemail., 2007).

Ziziphus jujuba est I’ une des plantes médicinales fruitieres épineuses de la famille des
Rhamnacées largement utilisé en médecine traditionnelle, cultivée dans des régions tropicales
et subtropicales de I'Asie, particulierement en Chine, en Amérique et en Europe. La Chine est
le plus grand producteur contribuant plus de 90% de la production de jujube du monde et le
seul pays exportant des fruits de jujube. C’est une espéece polyvalente : ses fruits, ses feuilles
et ses racines présentent plusieurs intéréts sur le plan nutritif, cosmétique et médicina (Wang
et al., 2016).

Les graines de Z. jujuba présentent plusieurs applications immunitaires, cosmétiques et
en extrait des huiles a plusieurs activités industrielles et pharmaceutiques. Les feuilles,
utilisées comme tisanes, sont connues comme régulatrices de I'activité du systéme nerveux
central en diminuant I'anxiété, favorisant le sommeil et réduisant I'obésité. Son fruit

)



INTRODUCTION

populairement consommeé en tant que frais ou fruit sec et a été employé pour préparer des

compotes, des confitures, des boissons et des gateaux. (Azam et al., 2006).
Plusieurs paramétres influencent I’ efficacité d’ extraction des composeés phénoliques :

La méthode d'extraction, le choix du solvant, le volume du solvant, la dimension des
particules, le temps d extraction, I’acidité, la température ...etc. L’ extraction peut étre
effectuée par différentes techniques, telles que les extractions traditionnelles
(Soxhlet, infusion et macération, et I'extraction liquide supercritique. Cependant,
bien que ces méthodologies aient été utilisées pendant des décennies, il est
important de mentionner que certains d'entre elles pourraient étre la cause de
dégradation des composés bioactifs visés, en raison des temps longs et les hautes
températures d'extraction utilisés. L’ extraction assistée par ultrason (EAU) est I'une
des techniques les plus importantes pour extraire les composés bioactifs a partir des
plantes. Le mécanisme du perfectionnement ultrasonique est principalement attribué
au comportement des bulles de cavitation sur la propagation des ondes acoustiques,
conduisant a une rupture des murs des cellules biologiques, facilitant le dégagement
des composés extractibles (Mufiiz et al., 2013).

La présente éude inclus deux parties principales:

La premiére partie est une synthése bibliographique qui présente la description de
ziziphus jujuba. Des données sur le stress oxydatif /antioxydants, les antioxydants de zziphus

jujuba et les méthodes d’ extraction des polyphénols.

La deuxieme partie de ce travail est une éude expérimentale qui a pour but de
déterminer les conditions optimales pour |’ extraction des polyphénols de différentes parties de

7z

ziziphus jujuba (feuille, fruit et graine) ainsi que I’ évaluation de leurs activités antioxydante.

)



CHAPITRE I REVUE BIBLIOGRAPHIQUE

[.1. GENERALITES SUR ZIZIPHUS JUJUBA

.1.1. GENERALITES

Le jujubier (Ziziphus jujuba) est un arbuste épineux et fruitier, appartenant a la famille
des Rhamnacées. Il est indigéne de la chine et connu comme un fruit dans ce pays au moins
4000 années avant |'ére chrétien (Gao et al., 2013). Cette espéce est cultivée dans des
régions tropicales et subtropicales de I’Asie et de Méditerranée (France, Maroc, Tunisie et

nord d’' Algérie).

Découvert en 1767, le nom de Ziziphus dérive de I'appellation Berbere «Zizoufou
Zuzaifo» (Laamouri, 2009). Cette appellation est reliée a1’ ancien nom Persique « Zizfum ou
Zizafun», alors que les grecs utilisent le mot «Ziziphon» ( Kirkbride et al., 2006).

La classification des especes est basée principaement sur des caractéristiques
morphologiques et leur mode d’ utilisation. Ce genre regroupe plusieurs especes environ 170
telles que Z. spina-christ (L.), Z. vulgaris (Mill.), Z. lotus (L.), Z. mauritiana (Lam.).Les
deux especes qui produisent des fruits coméstibles sont ziziphus mouritiana. et ziziphus
jujuba et cette derniere est I’ espéce la plus populaire.

L’ arbre de jujube est appelé dans les pays arabes: Sidre ,Nabk ,Anneb ,jujube et en
chine datte chinoise (Vines, 1960).

L’ espéce jujuba s adapte facilement & la salinité des sols, aux exces d'eau et a la
sécheresse, la propagation de cet arbre se fait généralement par la graine, parfois par

bouturage de racine ou par la greffe.

.1.2. CLASSIFICATION DE Z. JUJUBA

La classification de Z. jujuba n’est pas claire. En effet, plusieurs auteurs ont attribué les
mémes noms a plusieurs espéces et plusieurs synonymes ont été accordés a Z. jujuba.
Embranchement : Spermatophytes.

Sous embranchement : Angiospermes.
Sous classe : Dicotylédone.

Ordre : Rhamnales

Famille : Rhamnacées.

Genre: Ziziphus.
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Espéece : Ziziphusjujuba Mill. (Laamouri, 2009).

[.1.3. DESCRIPTION BOTANIQUE

Ziziphus jujuba est un arbre ou arbuste épineux a croissance lente qui peut atteindre 10
m de hauteur et 50 a 60 cm de diamétre du tronc (M ahajan, 2009) avec des branches rigides
vertes et épineuses.

Ses feuilles caduques glabres, dentées, ovales et courtement pétiolées, La face
supérieure est verte foncée tandis que laface inférieure est verte pale.

Les fleurs de Z. jujuba sont nombreuses, petites, 5 cm de largeur avec 5 pétales
inapercus et 5 sépales, hermaphrodite et jaunétre .Elle a un long pédoncule floral et les
étamines sont disposees en un cycle de 5. Elles sont groupées en inflorescence sous forme de
cyme axillaire sessile. Ces fleurs fleurissent en juin et juillet. Le jujubier se reproduit tres
fréguemment par fécondation (Diallo, 2004).

Le fruit de Z. jujuba appelé auss <«ujube» est une drupe ovale, charnue et
consommable. D’abord verdétre, présente la saveur et I'ardme d’'une pomme (Mahajan,
2009) puis devient rouge noir et ridé a maturité, avec un gout d une datte, d’ ot son nom datte
chinoise, et noire violacée éventuellement pour le jujube séché. Il est ovoide-oblong, de 1,8 a
2 cm de long avec un court pétiole. Les noyaux, plus souvent détachables des pul pes, peuvent
atteindre 1,05 cm delong (EI Aloui et al., 2010).

[.1.4. ECOLOGIE

Le genre Ziziphus est connu par sa tolérance a la sécheresse et sa grande résistance ala
chaleur (Paroda et al., 1989). Il peut étre rencontré dans des zones désertiques avec des
précipitations tres faibles, cette espece est capable de se développer sur tout type de sol, avec
un pH neutre ou faiblement alcalin (5.5-8.5) (Liu et Zhao., 2008).

Indifférente au sol, Z. jujuba peut se développer sur des altitudes pouvant atteindre les
1550 m (El Rhouat, 2002).

.
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[.1.5. ACTIVITESBIOLOGIQUESDE ZIZIPHUS JUJUBA

Les recherches actuelles sur les différentes activités pharmacologiques de Zizyphus
jujuba ont ressorti plusieurs effets de grande importance pour la médecine moderne. Parmi

ces effets on souligne les plus importants.

[.1.5.1. ACTIVITESANTI-INFLAMMATOIRE

Des graines de Zjujuba se sont avérées comme antihistaminiques. la présence des
jujubosides, des flavonoides et des terpenes, qui peuvent produire I'effet anti-inflammatoire
marqué du fruit de Zjujuba dans l'inflammation aigué et chronique, probablement en

empéchant I’ expression d’ oxyde nitrique(NOe).(Goyal et al., 2011).

1.1.5.2. ACTIVITE ANTI-ULCEREUSE

L’ extrait de feuilles de ziziphus jujuba a une activité gastroprotective contre les
ulcéres expérimentalement induits chez les rats. Le mécanisme d'action gastroprotective
peut étre attribué a sa propriété anti-sécrétrice et cytoprotective. (Ganachari et Kumar.,
2004).

1.5.1.4. ACTIVITE ANTIDIABETIQUE

(Kaeidi et al., 2014) ont étudié ['activité antioxydante de Ziziphus jujuba dans le
systéeme nerveux central, Apres évaluation de I'effet des extraits agueux de fruit de Z.
jujuba sur la neurotoxicité induite par le glucose, et |'effet anti-apoptotique de ces
extraits sur les cellules qui traitent I’éévation du glucose du phéochromocytome
(PC12 exemple approprié pour I'évaluation de la mort neuronale de cellules chez les

rats) en tant que modéle in vitro de la neuropathie diabétique.

Ils ont démontré I'effet neuroprotecteur de I'extrait aqueux de fruit de Z. jujuba car se
protegent contre la toxicité cellulaire induite par I’ hyperglycémie. Ceci a pu étre associé ala
prévention de la génération dERO et de I'apoptose neural. D'alleurs, leurs résultats
suggérent que Z. jujuba ait un potentiel thérapeutique d'atténuer des complications de diabéte

telles que la neuropathie.
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[.2. STRESSE OXYDANT ET ANTIOXYDANTS

[.2.1. RADICAL LIBRE:

Un radical libre est une espece chimique, molécule ou simple atome, capable d'avoir
une existence indépendante «libre» en contenant un ou plusieurs éectrons célibataires
(électron non apparié sur une orbitale) .(Beaudeux et al .,2006), cette molécule est trés
instable et réagit rapidement avec d autres composants, essayant de capturer |’éectron
necessaire pour acquérir la stabilité, une réaction en chaine débute lorsqu’un radical libre
attague la molécule stable la plus proche en [ui arrachant son éectron, et la molécule attaquée
devient elleeméme un radical libre. (Martinez-Cayuela, 1995).

.2.2. ESPECESREACTIVESDE L'OXYGENE

Les espéces réactives de I'oxygéne (ERO) incluent les radicaux libres (RL) et des
composés réactifs oxydants non radicalaires (sans éectrons libres dans leur couche externe)
comme |le peroxyde d’ hydrogéne (H-0), I acide hypochloreux (HOCI), I’ oxygéne singulet et
I’ ozone (O3) (tableau N°1). Plus récemment les espéeces azotées actives (EAA ou RNS) ont
été définies comme un sous groupe d oxydants dérivés de I’oxyde nitrique ou monoxyde
d azote (NO°) (Beaudeux et al .,2006)
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Tableau 1: Les principales especes réactives de |’oxygéene genérées dans les systemes
biologique. (Halliwell, 2006).

Especes réactives de |’ oxygene(ERO)

Radicalaires Non radicalaires

OHe Radical hydroxyle H20, Peroxyde d’ hydrogéene
ROe Radical akoxyl

ROO- Radical peroxyl
Oz Anion superoxyde
NOe Radical oxynitrique

ROOH Peroxyde organique

HOCL Acide hypichloreux
10, Oxygéne singulet
ONOO" Peroxynitrite

L’ espece réactive primaire de I’oxygéne est |’anion super-oxyde (O2°) résulte de la
réduction univaente de I’ oxygene moléculaire. Une grande partie de I’ anion super-oxyde est
transformée en peroxyde d hydrogene (H202) sous I'effet d’une enzyme, le superoxyde
dismutase.

A son tour, le peroxyde d hydrogéne selon la réaction de Fenton peut se décomposer en
présence de cuivre cuivreux ou fer ferreux pour donner une espéce hautement réactive et a
durée de vietres courte, leradical hydroxyle (OH"). (Chu et al., 2010).

[.2.3. ANTIOXYDANTS

Des molécules pro-oxydantes appelées radicaux libres ou especes réactives de
I’oxygene (ERO) sont produites gquotidiennement dans I'organisme. Ces derniéres sont
cependant contrdlées par les antioxydants. Un stress oxydatif survient lorsque I’ équilibre est
rompu en faveur des radicaux libres. Toute fois, une production excessive de ces molécules
réactives ou une insuffisance des mécanismes antioxydants peut déséquilibrer la balance
oxydant/antioxydant (Poncelet et Sifer., 2011). Ce déséquilibre peut avoir diverses origines,
telle que I’ exposition aux radiations ionisantes (exposition importante au soleil, radioactivité

artificielle ou naturelle), la pollution, le contact avec certains pesticides et solvants, la
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consommation de tabac et d’'alcool, la prise de certains médicaments, la pratique du sport
intensif et tout processus susceptible de surcharger les réactions de détoxication hépatique,
notamment une perte de poids importante. ( Papazian et Roch, 2008).

1.2.4. SOURCES DES ESPECESREACTIVESDE L’OXYGENE

[.2.4.1. SOURCES ENDOGENES

A) LA CHAINE RESPIRATOIRE MITOCHONDRIALE

Au niveau de la chaine respiratoire au lieu d’ une réduction contrélée de I’ O, aboutissant
a la formation par le cytochrome oxydase d'H20, Ce systeme peut laisser fuir quelques
électrons qui vont réduire partiellement |’ oxygene, 2% de |'oxygene subit une réduction mono
électronique (addition d'un seul éectron) conduisant alaformation du radical superoxyde Oze
(Roede et Jones, 2010).

B) LE CYTOCHROME P450

Le cytochrome P450 peut réduire directement O> en O en causant le stresse oxydatif,
il peut aussi prendre une voie aternative appelée (cycle de redox) dans laquelle un substrat
accepte un électron du cytochrome P450 et transféré al’ oxygene générant |’ anion superoxyde.
(Beckamaneet al., 1998).

C) LE PEROXYSOME

Les peroxysomes sont une majeure source endogene de H2O. viala B-oxydation des
acides gras. (Gulcin et al., 2006).

D) LA XANTHINE OXYDOREDUCTASE
La xanthine oxydase (XO) est une source importante de radicaux libres. Elle transforme
I” hypoxanthine en xanthine puis en acide urique, produisant au cours de chacune de ces deux
réactions un anion superoxyde. (Vorbach et al., 2003).
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E) LA NADPH OXYDASE

Elle catayse le transfert d'électrons de son substrat le NADPH a I'accepteur final

I'oxygene entrainant la production d'anions superoxyde. (Rodrigo et al., 2011).

F) L’'OXYDE NITRIQUE SYNTHASES

Durant le métabolisme de I’ acide arachidonique, les lipooxygénases genérent de ERO
de plus dans les conditions normales, I’oxyde nitrique synthase convertie |’arginine en

citrulline et en monoxyde d’ azote. (Lee et al., 2004).

[.2.4.2. SOURCES EXOGENES

L’ organisme humain est soumis a |’ agression de différents agents capables de donner
naissance a des espéeces réactives oxygéenées. Les rayonnements UV induisent la synthese de
radicaux libres (O2:, OH: ,10) et des molécules génératrices de radicaux libres (H202) par
I"intermédiaire d’ agents photosensibilisants. Les radiations ionisantes provoquent également
lagénération d ERO. (Milane, 2004).

L’ingestion d’alcool ou de certains médicaments (ex : catécholamines) et |e tabagisme
est suivie de la formation des radicaux libres dans notre organisme, susceptible de surpasser

nos défenses antioxydants naturelles. (Figure 01) (Milane, 2004).

Figure 1: Lesdifférents sources d’ espéces réactives de I’ oxygene (Favier, 2003).
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[.2.5. MECANISMES DE DEFENSE CONTRE LESERO

Les radicaux libres sont produits spontanément et de maniére continue au sein de notre
organisme. Le maintien d'un niveau non cytotoxique d'ERO est assuré par des systémes
antioxydants, dont le r6le principal est de neutraliser et de dégrader les radicaux libres. Un
déficit ou un dysfonctionnement de ces systémes engendre une augmentation des dommages
tissulaires. Les antioxydants peuvent étre divises en deux groupes selon leur mode d’ action :

les antioxydants enzymatiques et |es antioxydants non-enzymatiques.

.25.1. LE SYSTEME ANTIOXYDANT ENZYMATIQUE

A) LA SUPEROXYDE DISMUTASE (SOD)

Le radical superoxyde qui présente une certaine toxicité est éliminé ou tout au moins

maintenu a un niveau de concentration assez bas par des enzymes appelées superoxydes

dismutases (SOD) qui catalysent sa disparition par dismutation (L andis et Tower ., 2005).

O2 + 02 +2H — H202 +O2

Chez les mammiféres, la SOD existe sous trois isoformes qui se différencient par leur
localisation cellulaire et par leur cofacteur métallique : une forme cytosolique associée aux
ions cuivre et zinc (Cu/Zn-SOD), une forme mitochondriale associée au manganéese (Mn-
SOD) et une forme extracellulaire (EC-SOD) (Touati, 2010).

B) LA CATALASE

Cette enzyme est localisée essentiellement dans les peroxysomes. Elle permet de
convertir deux molécules de H202en H20 et O (Valko et al., 2006).

H202 + H202— 2 H20 + O2
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B) LA GLUTATHION PEROXYDASE

Une enzyme a cofacteur de séénium se localise dans le cytosol et la matrice
mitochondriale. Elle a pour activité la dégradation des peroxydes organiques (ROOH) et du
peroxyde d’ hydrogéne (H202). (Valko et al., 2006).

GPx

2GSH (réduit) + H2O, —  GSSG (oxydeé) + 2H20
GPx

2GSH (réduit) + ROOH —>  GSSG (oxydé) + ROH +H,0

C) LAGLUTATHION REDUCTASE

La glutathion réductase est une flavoproténe membranaire dépendante de NAD(P) H et
FAD La glutathion réductase assure la régénération du glutathion oxydé par la réaction de
réduction du peroxyde d’ hydrogene catalysée par la glutathion peroxydase. (Valko et al.,
2006).

GSSG+NADPH+H* — 2GSH + NADP*

1.2.5.2. SYSTEME ANTIOXYDANT NON ENZYMATIQUE

Contrairement aux enzymes antioxydants, la plupart des antioxydants non enzymatiques
ne sont pas synthétisés par I’ organisme et doivent étre apportés par |’ alimentation. Dans cette
catégorie, les oligodéments (le cuivre, le fer, le manganése, le sélénium et le zinc), la
glutathion réduit (GSH), I’ acide ascorbique (vitamine C), I’ apha tocophérol (vitamine E), les
caroténoides et les polyphenols. (Mircea et 1sabdl., 2015).
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[.3. COMPOSESBIOACTIFSDE ZIZIPHUS JUJUA

.3.1. COMPOSES PHENOLIQUES

. Les composants phénoliques sont des métabolites secondaires caractérises par la présence
d'un cycle aromatique portant des groupements hydroxyles libres ou engagés avec des
glucides. (Figure 2)

IIs sont présents dans toutes les parties des végeétaux supérieures (racines, tiges, feuilles,
fleurs, pollens, fruits, graines et bois) ; et sont impliqués dans de nombreux processus
physiologiques comme la croissance cellulaire, la germination des graines et la maturation des
fruits. (Boizot et Char pentier, 2006).

Les composants phénoliques sont des molécules biologiquement actives ils sont
largement utilisés en thérapeutique comme vasoconstricteurs, antiinflammatoires, inhibiteurs
enzymatiques, antioxydants, antiradicalaires et antimicrobiens. (Bahorun, 1998 et Cetkovic
et al., 2008)

OH

Figure 2: Structure du noyau phénol (Sarni et Cheynier., 2006).
1.3.1.1. BIOSYNTHESE
Les composés phénoliques des végétaux sont issus de deux grandes voies d élaboration
de cycles aromatiques, la voie shikimate (également responsable de la synthése des acides

aminés Phe et Tyr) et la voie polyacétate, qui consiste en la condensation de molécules

d acétylcoenzyme. (Dumas et Charriere, 1979)

1.3.1.2. CLASSIFICATION

Les composes phénoliques peuvent étre regroupés en une dizaine de classes qui se

différencient d’abord par la complexité du sgquelette de base, ensuite par le degré de
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modifications de ce squelette, enfin par les liaisons possibles des ces molécules de base avec

d  autres molécules (M acheix et al., 2005)

% POLYPHENOLSSIMPLES

A. ACIDESPHENOLIQUES

Ce sont des composés organiques possédant au moins une fonction carboxylique et un
hydroxyle phénolique. Ils sont représentés par deux sous-classes. Les dérivés de I'acide

hydroxybenzoique et de I’ acide hydroxycinnamique. (Cowan, 1999).

e Lesacide hydroxybenzoique

Sont des dérivés de I'acide benzoique et ont une formule de base de type Ce_Ci. lls
existent fréguemment sous forme d’ ester ou de glucosides et peuvent également étre intégres
dans des structures complexes comme certains tanins. Dont les plus répondus sont |’ acide
gdlique et lavanilline. (Greseleet al., 2011).

e Acides hydroxycinnamiques

IIs représentent une classe trés importante dont la structure de base (Cs_C3) dérive de
celle de I'acide cinnamique. Les molécules de base de la série hydroxycinnamique sont
I’acide coumarique (et ces isomeres) et les acides caféique, férulique et sinapique. (Figure 3)
(Chiraet al., 2008)

Simple phenols
and phenolic acids

HO =C

\C{J{}H
H

caffeic acid

Figure 3 : Structure de I’ acide caféique (Cowan, 1999).
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B. LESFLAVONOIDES

Ces molécules ont tous la méme structure chimique de base, ils possedent un squel ette
carboné de quinze atomes de carbones constitué de deux cycles aromatiques (A) et (B) qui
sont reliés entre eux par une chaine en C3 en formant ains I'hétérocycle (C). (Figure 4)
(Erdman et al., 2007).

Il existe plusieurs classes de flavonoides, dont les principales sont les flavones, les
flavonals, les flavan-3-ols, les isoflavones, les flavanones et |es anthocyanidines. La structure
de base de ces différents flavonoides peut subir de nombreuses substitutions par différents
groupements comme des groupements hydroxy, méthoxy, méthyl, benzyl,et isoprényl
(Beecher, 2003 et Greseleet al., 2011)

Figure 4: Sgquelette de base des flavonoides. (Cheynier et al., 1998)

C. LESTANINS

Les tanins sont définis comme des composants polyphénoliques dont le poids
moléculaire est compris entre 500 et 3000 Dalton (Cowan, 1999).
IIs peuvent étre divisés en deux groupes
% Lestanins hydrolysables

IIs comprennent |'acide gallique et |es produits de condensation de son dimere, I’ acide
hexahydroxydiphenique. Comme leur nom I’indique, ces tanins subissent facilement une
hydrolyse acide et basique. (Figure 5) (Crespy, 2002).

OH

OH

HO
OH

o]

Figure5: Structure del’acide gallique. (Cheynier et al., 1998).
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¢ Lestanins condensés
Les tanins condensés, appelés proanthocyanidines ou procyanidines, sont des
polyphénols de masse molaire moléculaire élevée. (Figure 6) (Wollgast et Anklam., 2000)

Figure 6: Structure chimique d'un tanin condensé (proanthocyanidine) (Cheynier et al.,
1998)

Les tanins ont des grandes capacités antioxydantes dues a leurs noyaux phénol.
Elles ont la particul arité d’inhiber la peroxydation des lipides, en agissant comme donneur de
proton et accepteur de radicaux libres, stoppant ainsi e mécanisme d’ auto oxydatio.
(Peronny, 2005).

En 1997, Madlik et al., ont démontré que les feuilles de Z. jujuba ainsi que les épines
contiennent du tanin. Souvent rencontrée dans les feuilles, les fruits, les racines et |es écorces,

cette composition varie selon I’ organe et I’ écotype.

Tableau Il : Composés phénolique des organes végétaux de Z. jujuba

Composes chimiques Organes Références
Flavonoides Feuilles et fruits (San et al, 2010)
Proanthocyanidines Ecorces (Malik et al, 2002)

[.3.1.3. EFFET ANTIOXYDANT DESPOLYPHENOLS

Les composés phénoliques, Ce sont des composees, naturels, qui permettent de ralentir le

phénomene d'oxydation (M acheix et al, 2005). Par différents mécanismes
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A.INHIBITION ENZYMATIQUE

Les acides hydroxycinnamiques sont des inhibiteurs de proténes de coagulation (la
thrombine).

L’inhibition de la production des EOR par les flavonoides, peut procéder directement
par formation de complexe inhibiteur-enzyme et/ou par piégeage directe des EOR, ces
derniers sont bien illustrés par le cas de la xanthine oxydase. (Nkhili, 2009).

B.CHELATION DESIONSMETALLIQUES

Divers polyphénols sont considérés comme de bons chélateurs des ions métalliques.
(Hayakawa et al ., 1997) I’ autoxydation des ions Fe2+ et Cu+, est une source de superoxyde
et peroxyde d hydrogéne. Ainsi, complexer les ions du fer et du cuivre par certains
flavonoides sous une forme qui blogue leur activité redox est un mécanisme d action

antioxydante. (Navarro et al., 2005)
D. PIEGEAGE DESRADICAUX LIBRES

Les polyphénols, plus particulieccement les flavonoides (FI-OH), sont
thermodynamiquement capables de réduire rapidement les radicaux superoxydes, peroxyles
(ROQO), alkoxyles (RO") et hydroxyle par transfert d’ hydrogeéne :

FI.OH + X' > F1-O+XH

Ou X" représente I’ un des EOR mentionnés ci-dessus.
Le radica aryloxyle (FI-O°) peut réagir avec un autre radical pour former une structure
quinone stable (Figure 7)

Figure 7: Piégeage des EOR par les flavonoides (Hayakawa et al., 2004)

&
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1.3.2. LESCAROTENOIDES

Les caroténoides sont des colorants naturels synthétisés par les plantes et sont
responsable des couleurs lumineuses de divers fruits et légumes (orange, rouge et jaune).
Différents types de caroténoides (a pha-caroténe, béta-caroténe, lalutéine, lycopene, etc.) dant
laplupart de ces derniers ont |'activité antioxydante.

Le béta-carotene est le majeur caroténoide commun en fruits et Iégumes. Le contenu
des fruits de jujube en béta-carotene était tres bas quand ils ont été comparés a d'autres fruits

telsque |’ abricot avec un contenu élevé de béta-caroténe. (Bekir san et al., 2010).

1.3.3. VITAMINESANTIOXYDANTES

Ce sont des substances dont |’ organisme ne peut en général faire la synthese, nécessaires
a I’organisme et a sa croissance agissant a doses minimes, dépourvues de valeur calorique
intrinseque et qui doivent étre apportées par le régime alimentaires. Les vitamines ont le plus
souvent un role de cofacteur dans les syntheses enzymatiques et membranaires. (Hercberg et
al., 1998).

1.3.3.1. VITAMINE E

Désigne une famille de molécules chimiques. Elle existe quatre tocophérols isomeres a,
B, v, 6, avec une activité antioxydante variable. L’alpha tocophérol est la forme la plus active
de la classe des tocophérols. Les radicaux tocophéryles sont régénérés par |’ acide ascorbique
et, sans cette synergie, les tocophérols sont inactifs (Figure 8) (Carr et al., 2000).

Figure 8 : Structure chimique de lavitamine E

La fonction la plus connue de la vitamine E est celui d antioxydant capable de protéger
la vitamine A, les caroténes et les acides gras polyinsaturés (AGPI) de I’ oxydation et de
piéger les radicaux peroxyles (LOOe) pour donner des hydroperoxydes (LOOH) stables et peu

réactifs.




CHAPITRE I REVUE BIBLIOGRAPHIQUE

1.3.3.2. VITAMINEC

La vitamine C empéche I’ oxydation des LDL, produite par divers systemes générateurs
d espéces réactives. Les fruits du jujubier sont riche en acide ascorbique en quantité
importante, ce qui représente deux a quatre fois sa teneur dans les agrumes (Figure 9) (wang
et al., 2013)

Figure 9: Structures chimiques des formes acide et basique de lavitamine C (M atte, 1998)
La vitamine C permet également la régénération du radical tocophéroxyle (Vit Ee),
formé au cours de la réaction de protection anti-radicalaire. Elle réduit la glycosylation et

augmente |'activité des enzymes antioxydantes. (Chen et al., 2000)

.4 METHODESD' EXTRACTION DESMOLECULESBIOACTIVESVEGETALE

L’ extraction est une opération qui consiste a séparer certains composes d’ un organisme
végétal selon diverses techniques. (Galvan D' Alessandro, 2013)
Le choix de la méthode d extraction est basé sur des données préaables sur les

caractéristiques physicochimiques des métabolites a extraire.
1.4.1. EXTRACTION SOLIDE-LIQUIDE
L’ extraction solide-liquide est la technique la plus utilisée pour la récupération de

molécules bioactives a partir de source végétale. Elle est largement appliquée en industries

agro-alimentaire et pharmaceutique. (Galvan, 2013)
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[.41.IMETHODES CLASSIQUE

A. EXTRACTION PAR MACERATION (EXTRACTION PAR SOLVANT
ORGANIQUE)

La macération est la méthode d’ extraction solide-liquide la plus simple. Elle consiste en
la mise en contact du matériel végétal avec le solvant avec ou sans agitation, a température
ambiante ou a température élevée pour une durée déterminée. Cette technique est basée sur la

solubilité de composés bioactifs dans un solvant d’ extraction. (Singh et al., 2008)

B. EXTRACTION PAR SOXHLET

Un extracteur soxhlet est une piéce de verrerie utilisée pour extraire les molécules
aromatiques de la plante.
Principe: Quand le ballon est chauffé, les vapeurs de solvants passent par le tube adducteur,
se condensent dans le réfrigérant et retombent dans le corps de I’adducteur, faisant ainsi
macérer les résidus dans le solvant. Le solvant condensé s accumule dans I’ extracteur jusqu’ a
atteindre le sommet du tube siphon, qui provoque aors le retour du liquide dans le ballon,
accompagné des substances extraites. Le solvant contenu dans le ballon s enrichit
progressivement en composés soluble, il peut étre nécessaire de réaliser plusieurs extractions
successives pour récupérer une quantité suffisante d extrait. (Figure 10) (EL Kalamouni,
2010).

1. Agitateur magnétique, 2. Balon en verre pour extraction, 3. Piste de distillation, 4.
Cartouche cellulosique, 5: Solide/sédiments a extraire, 6 & 7: Entrée et sortie du syphon, 8:
Accessoire-adaptateur (facultatif), 9: Condensateur, 10: Entrée d’ eau pour le refroidissement
du systéme, 11: Sortie d’ eau pour le refroidissement du systéme.

FigurelO: extracteur soxhlet. (EL Kalamouni, 2010).
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1.4.1.2. METHODESALTERNATIVE D'EXTRACTION

A. EXTRACTION ASSISTEE PAR MICROONDES

L’ extraction assistée par microondes est une technique d’ extraction par solvant assistée
par micro-ondes. Ce procédé consistait a irradier par micro-ondes de la matiere végétale, en
présence d'un solvant absorbant fortement Ies micro-ondes (e méthanol) pour I’ extraction de
composes polaires ou bien en présence d’ un solvant n’ absorbant pas les microondes (hexane)
pour |’extraction de composés apolaires. L'ensemble éait chauffé sans jamais atteindre
I”ébullition durant de courtes périodes entrecoupées par des étapes de refroidissement.
(Mandal et al., 2007)

B. EXTRACTION PAR SOLVANT PRESSURISE

L’ extraction par solvant pressurise est utilisée pour I’ extraction de différents composés
bioactifs de différents matériels végétaux.

Cette technique utilise les mémes solvants que la macération mais a des pressions
élevées (100 — 140 atm) ce qui permet de maintenir le solvant a I'état liquide a des
températures supérieures a son point d’ébullition (50 — 200°C). Dans ces conditions, le
solvant présente des propriétés favorisant le processus d’extraction telles qu’ une viscosité
réduite, des coefficients de diffusion élevés conduisant a de bonnes cinétiques de dissolution
et favorisant la désorption de solutés de la matrice végétale. (Figure 11) (Romanik et al.,
2007)
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Figure 11: Schémad’ un systeme d’ extraction par solvant pressurise. (Bjorklundet al., 2000)

L’ échantillon solide est introduit dans une cellule d’extraction en acier qui est ensuite
placée dans un four et remplie avec le solvant d extraction. Afin d’ éviter la surpression, une
valve statique s ouvre et se ferme automatiquement si la pression dépassé lalimite pré établie.
Le solvant qui s échappe est collecte dans un récipient. Les cycles d’extraction statique
peuvent étre répétés plusieurs fois afin d’ optimiser |’ extraction. (Kaufmann et al., 2002)

C. Extraction assistée par ultrasons

L'extraction assistée aux ultrasons a été employée avec succes pour récupérer
des polyphénols et d'autres composés bioactifs de diverses matrices végétales dans
un temps court. (Orphanideset al., 2014)

Les ultrasons sont des ondes mécaniques avec la gamme de varie
approximativement de 10 kilohertz a 20 mégahertz. (Luo et al., 2014).

...... L’ utilisation de la pression dans cette technique peut mieux favoriser des effets
ultrasoniques de cavitation, créant de ce fait les forces de cisaillement qui cassent
les parois des cellules et produisent des bulles. (Liu et al., 2015)

...... Au moment ou la dimension critique est atteinte les bulles implosent
pendant le cycle de compression. Ce processus de compression-raréfaction des molécules du
milieu et le collapse de bulles est appelé « cavitation » (Figure 12) (Patist et al., 2008)

Ces bulles peuvent faciliter la pénétration du solvant dans la matiére végétale crue
ou le matériel intracellulaire pour améliorer le transfert de matiére. (Liu et al.,
2015)

Figure 12: Génération des bulles de cavitation par I'action des ultrasons. (Mason et al.,
2000)
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Avantage

e Technique de faible co(t.

e Fort rendement d extraction.

e Réduction du temps d’ opération.

e Peut-étre utilisée avec différents solvants

e Laréduction du volume de solvant utilisé (Mufiiz-M arquez et al., 2013)
I nconvénients

L’ effet des ultrasons sur le rendement et la vitesse d’ extraction peut étre lié ala nature de
lamatrice de la matiére végétale. (Royer et Houde ., 2010)
Cette méthode ne permet pas de renouveler le solvant pendant le processus d’ extraction.
(Penchev, 2010)

1.42. PARAMETRES INFLUENCANT L’EXTRACTION DES MOLECULES
BIOACTIVES

Plusieurs paramétres ont une influence directe sur laqualité de I’ extrait et sur I’ efficacité
du procédé. Un ensemble de facteurs qui doivent étre pris en considération dans le

dével oppement d’ une méthode d’ extraction. (Royer et Houde ., 2010)

1.4.2.1. MATIERE VEGETALE

Choix des plantes : Seules les plantes saines de I'espéce recherchée doivent étre
récoltées.
Provenance (région d'origine) : Le sol dans lequel pousse la plante et le climat qui régne dans
une région donnée
Stade végétatif : Larécolte doit avoir lieu pendant |e stade végétatif
Partie de la plante digtillée : Les diverses parties d'une méme plante (fleur, feuille, tige,

écorce, racine, etc.) peuvent produire des essences différentes. (Royer et Houde., 2010)
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1.4.2.2.LA TECHNIQUE D'EXTRACTION

La technique d’ extraction représente un facteur primordial qui influencera la qualité de
I’extrait et le rendement d’extraction. Pour une technique donnée, plusieurs « méthodes »
peuvent étre développées. Ces méthodes vont déterminer les parametres optimaux

d extraction des molécules « cibles ». . (Royer et Houde., 2010)

1.4.2.3. NATURE DES SOLVANTS

La solubilisation des composés dépend de leur affinité avec le solvant. Les différences
de polarité entre les divers solvants permettent donc de cibler des groupes de molécules
spécifiques. . (Royer et Houde., 2010)

Tableau I11: polarité des solvants utilisés pendant I’ optimisation. (Bourgou et al., 2016)

Solvants d’ extractions formules polarités
Acétone C3H60 0.355
Ethanol C2H60 0.654
Méthanol CH40 0.762
Eau H20 1

1.4.2.4. DUREE, TEMPERATURE ET PRESSION

La réduction de la pression provoque un abai ssement des températures d’ ébullition et de
condensation. Inversement, toute augmentation de pression entraine une éévation de ces
températures. (Cicile, 2001).

L’ éévation de la température permet |’ accroissement de la solubilité et de la diffusivité
du soluté et la diminution de la viscosité. Elle doit étre limitée pour éviter les risques
d extraction des composes nuisibles et la dégradation thermique du soluté. (Leybros et
Fremeaux., 1990).

La durée est étroitement liée ala cinétique d’ extraction. La connaissance de la cinétique
permettra d’ arréter I’ extraction lorsgque le rendement souhaité est attient et de ne pas continué
I’ opération. (Mandal et al., 2007)
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1.4.2.5. RAPPORT MASSE DE MATIERE/VOLUME DE SOLVANT

Il faut définir le rapport optimal entre la quantité de matiere seche a extraire et le volume
de solvant. L’effet de ce paramétre est relié aux principes du transfert de masse, donc le
gradient de concentration entre le solide et le liquide. Plus le rapport solide/liquide est faible
plus ce transfert est efficacels. (Pinelo et al., 2005)

1.4.2.6. AGITATION
Facteur majeur, de nombreux travaux ont démontré qu’ augmenter la vitesse d’ agitation

dans le mélangeur a une influence significative sur le rendement d’extraction. (Dibert et
Cross., 1989)
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[1.1-ECHANTILLONNAGE

Les feuilles et le fruit de Ziziphus jujuba étudiés proviennent de la région de Kherrata
située alawilaya de Bejaia .En septembre 2015, les feuilles et le fruit ont été récoltés au stade
final de leur maturité par la promotrice Alioui —Zemouri .Pour éviter les réactions de
dégradation et de développement des moisissures, les échantillons de fruit de jujube (figure
N°13) ont été placés dans des boites fermées et stockées dans un congélateur jusgu'a
utilisation. Les feuilles de jujubier (figure N°14) ont été seché al’aire libre (20-25 jours)
aprés dans I’ éuve a 37 'C pendant 48 heurs et ala fin broyé et conservé dans des boites

stériles.

Figure 13: Photographie du fruit de Zizphus jujuba.

Figure 14: Photographie des feuilles de Figure 15: Photographie de la graine de

Ziziphus jujuba ziziphus jujuba




CHAPIIRE 1T MATERIEL ET METHODES

Figure 16: Photographie des broyats destrois parties du jujubier (feuille, graine et fruit)

11.2. OPTIMISATION DES PARAMETRES D’'EXTRACTION DES COMPOSES
PHENOLIQUES

L’ optimisation des paramétres d’ extraction des composés phénoligues est une méthode
dans la quelle on fixe des paramétres initiaux et on modifie I’un apres |’ autre suivant une
succession bien déterminé pour qu’'on puisse a la fin avoir des parametres optimaux et qui
nous donne les meilleurs rendement d'extraction. Et dans notre travaille on a fixé les

parametres suivant comme point de départ pour I’ optimisation:

Type de solvant (méthanol, éthanol, acétone et eau)

Puissance ultrasonique 50%

Rapport solide/liquide: 1/100 (cas de feuille), 1/50 (cas de fruit et graine).

Temps d’ extraction 5 min.
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[1.2.1-OPTIMISATION DE LA NATURE DU SOLVANT D’EXTRACTION

Une extraction est effectuée sur 0,129 de la poudre des feuilles et 0,2g du broyat du
fruit et de la graine de jujube avec 12 ml et 10 ml, respectivement. Quatre solvants utilisés
(méthanol, éhanol, acétone et I'eau distillée). Aprés ultra-sonication pendant 5 minutes, les
mélanges sont centrifugés a 3000 tours pendant 5 minutes pour la feuille et 5000 tours
pendant 10 min pour le fruit et la graine. Les surnageant récupérés et filtrés constituent les

extraits.
[1.2.2-OPTIMISATION DU VOLUME DE SOLVANT D'EXTRACTION

Une extraction est effectuée avec 12 ml du solvant optimisé (méthanol) pour la feuille
et 10 ml (acétone) pour le fruit et la graine a différentes concentrations (25% ,50%,75% et
100%). Aprés sonication pendant 5 minutes, les mélanges sont centrifugés a 3000 tours
pendant 5 minutes pour la feuille et 5000 tours pendant 10 min pour le fruit et la graine, les

surnageant récupeérés et filtrés constituent les extraits
[1.2.3-OPTIMISATION DE LA PUISSANCE ULTRASONIQUE

0,12 g de la poudre des feuilles du jujube et 0,2 g du broyat du fruit et la graine le
mélanger avec 12 ml du méthanol 75%, 10 ml de I’ acétone 60% et 10 ml de I’ acétone 50%
respectivement. Ces mélanges subissent une sonication a différentes puissances
(25%,50%,75% et 100% ) pendant 5 minutes suivi d une centrifugation & 3000 tours pendant
5 minutes pour la feuille et 5000 tours pendant 10 min pour le fruit et lagraine , alafinles

extraits obtenus sont filtrés.

Figure 17 : Photographie d’ un Ultrasonicateur.
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[1.2.4-OPTIMISATION DE RATION (RAPPORT MATIERE SECHE / SOLVANT)

Des différents rapport solide/liquide (1/50, 1/100, 1/150, 1/200, 1/250, et 1/300) de la
poudre des feuilles de jujube et du broyat du fruit et de lagraine est mélanger avec 12 ml du
méthanol 75% pour la feuille et 10 ml d’acétone 60% et I’ acétone 50% pour le fruit et la
graine respectivement. Ces mélanges subissent une sonication a 50% d amplitude pour la
feuille et la graine et 75% d’ amplitude pour le fruit pendant 5 minutes, les extraits obtenus

sont filtrés par la suite.
[1.25-OPTIMISATION DU TEMPSD’'EXTRACTION

0,06 g de la poudre des feuilles de jujube et 0,2 g du broyat du fruit et delagraine sont
méangé avec 12 ml du méhanol 75% et 10 ml de I’acéone 60% et d'acétone 50%
respectivement .Le mélange a subit une sonication de 50% d’ amplitude pour lafeuille, graine
et de 75% d amplitude pour le fruit, par une variété du temps (1 min,3 min,5 min,10min,15
min et 20 min ).Les mélanges obtenus sont centrifugé, les surnageant récupérés et filtrés

constituent les extraits.
1.3-DOSAGE DESANTIOXYDANTS
[1.3.1-DOSAGE DES COMPOSES PHENOLIQUES TOTAUX

Le Folin-Ciocalteu qui est un mélange de couleur jaune constitué de deux acides
phosphotungstique (H3PW12040) et phosphomolybdique (HsPMO12040). En milieu basique
(carbonate de sodium), le réactif de Folin-Ciocalteu est réduit lors de I'oxydation des
composés phénoliques, en un mélange d’ oxydes bleus de tungsténe et de molybdene (Marian
et Fredon ,2004).

La teneur en composés phénoliques est déterminée selon le protocole de (Boizot et
Charpentier., 2006). 200ul d extrait avec 1000 pl du réactif de folin-ciocalteu (1/10) et 800
ul de carbonate de sodium NaCOs (6%) sont ajoutés respectivement. Apres, le mélange est
incubé 90 minutes a |’ obscurité, et |’intensité de la coloration est proportionnelle a la quantité

des acides phénoliques présents dans |’ échantillon. Les absorbances sont mesurés a 740 nm.

La concentration en composés phénoliques de |’extrait, exprimée en mg équivalent

d acide galligue mg (EAG)/100 g de la matiére séche, est déterminée en se référant a la
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courbe d’ étalonnage obtenue dans les mémes conditions en utilisant |’ acide gallique. (Figure
A Annexe 1)

[1.4-ACTIVITE ANTIOXYDANTE
11.4.1-POUVOIR REDUCTEUR

Le pouvoir réducteur est |’ aptitude des antioxydants présents dans I’ extrait a réduire le
fer ferrigue du complexe ferricyanure Fe** en fer ferreux Fe?*.L’augmentation de
I’ absorbance du mélange contenant I’ extrait indique une augmentation du pouvoir réducteur.
(Chew et al., 2009).

200 pl d'extrait a été mélangé avec 500 ul de tampon phosphate (0,2M, pH 6,6) et 500
ul de ferricyanure de potassium (Ksfe(CN) 6) (1%). Aprés incubation a 50°C pendant 20
minutes dans un bain marie, 500 ul d acide trichloracétique (TCA) a (10 %) ont été ajouté au
mélange. On prend 500 pl de ce mélange dans des tubes a essai on rgjoute 500 pl d eau
distillé et 200 ul de chlorure ferrique a (0,1 %). (Viuda et al. 2011).

L’ absorbance est mesurée a 700 nm apres 10 minutes. Le standard utilisé est I’ acide
ascorbique. Une augmentation de |’absorbance du mélange réactionnel indique une

augmentation du pouvoir réducteur. (Figure B Annexe 1)
[1.4.2-ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

Le DPPH est un radica libre stable soluble dans le méthanol. Dans ce test les
antioxydants réduisent le (DPPH) ayant une couleur violette en un compose jaune, |’intensité
de la couleur est inversement proportionnelle a la capacité des antioxydants présents dans le
milieu adonner des protons et électrons (Kim et al ., 2013).

L’ activité antiradicalaire est mesurée selon la méthode suivante : 1500 pl de la solution
DPPH (60 mM) et 100 pl de I’extrait sont mélangés puis incubés a I’ obscurité pendant 30
minutes. (He et al., 2011).

Les absorbances sont mesurées a 517 nm. L’ activité anti-radicalaire est exprimée en mg
équivalent d'acide ascorbique mg (EAA)/100 g de la matiere séche, est déterminée en se
référant ala courbe d' étalonnage réalisée dans les mémes conditions. (Figure C Annexe 1)
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[1.5. ANALYSE STATISTIQUE

Toutes les données réalisées sont la moyenne de trois essais .Une analyse descriptive
des résultats est réalisée al’aide du logiciel Microsoft Office Excel 2007, afin de déterminer

les moyennes et | es écarts types.

Une anadyse de la variance (ANOVA-LSD) est appliquée a I'aide du logiciel
STATISTICA 5.5, afin de mettre en évidence les différences significatives entre les
échantillons de différentes parties de Ziziphus jujuba pour chaque parametre. Le degré de

signification des données est pris a la probabilité p<0,05.
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1. RESULTATSET DISCUSSION

[11.1. RESULTATS D'OPTIMISATION DE L'EXTRACTION DES COMPOSEES
PHENOLIQUES

Afin d évauer les meilleures conditions pour I’ extraction des polyphénols des extraits de
ziziphus jujuba, trois partie de cette plante ont été choisi (feuille, fruit et graine) ; cing
paramétres ont été étudiés: nature de solvant et sa concentration, rapport solide/liquide,
intensité des fréguences ultrasonique et le temps d’ extraction. L’ évaluation a porté sur la

teneur en polyphénols totaux (PPT) et I’ étude de son activité antioxydante.

[11.1.1. OPTIMISATION D’EXTRACTION DES COMPOSES PHENOLIQUESDE LA
FEUILLE

11.1.1.1 LA NATURE DU SOLVANT D’EXTRACTION

+* DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

La teneur en composes phénoliques de poudre des feuilles de Z. jujuba est
significativement affectée par le type de solvant (p<0.05). Les résultats de dosage des
polyphénols totaux des extraits de différents solvants (Acétone, éthanol, méthanol et eau)

sont présentés dans lafigure N°18 (a).
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Figure 18: (@) : Teneurs en composés phénoliques, (b) : Activité antioxydante des extraits

desfeuilles obtenus par différents solvants d’ extraction respectivement.
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Les barres vertical es représentent les écarts-types.

Des lettres différentes indiquent des résultats significativement (p<0,05), a>b>c>d

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits du broyat des feuilles de jujubier varient de 1170
mg EAG/100g M S (Acétone) et 3570 mg EAG/100g M S (méthanoal).

L’ efficacité des solvants utilisés pour |’ extraction des composés phénoliques a partir du broyat des

feuilles du jujubier présente |’ ordre décroissant suivant :

Acétone (624.75 mg EAG/100 g MS) < éthanol (2100 mg EAG/100 g MS) < eau (3297.75mg
EAG/100 g MS) <Méthanol (3495 mg EAG/100 g MS ).

% ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Plusieurs méthodes peuvent étre utilisées pour estimer |’ activité antioxydante des extraits
de Z.jujuba. Certains d’ entre elles reposent sur la capacité réductrice d’ un composé comme un
indicateur significatif de son potentiel antioxydant. D’autre reposent sur la mesure de la

capacité d’ une substance a piéger les composés radicalaires.

Le pouvoir réducteur et I’ activité antiradicalaire des extraits des feuilles de Z.jujuba selon
les différents solvants d’extraction (méthanol, éthanol, eau et acétone) a éé exprimée en
termes de mg EAA/100 g de la poudre de feuille dans lafigure N°18 (b).

e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
quatre solvants utilisés, elles ont éé classées dans I'ordre suivant: acétone (256.30 mg
EAA/100 g MS) puis I'éthanol avec (598.71 mg EAA/100 g MS), suivi par I'eau (1092.26
mg EAA/100 g MS), et alafin du méthanol avec (1323.60 mg EAA/100 g MS).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ éude statistique montre une faible activité anti-radicalaire des feuilles de Z. jujuba pour
I" acétone avec (373.108 mg EAA/100 g MS) suivi de I'eau (1203.045 mg EAA/100 g MS),
I’ éthanol (1453.15 mg EAA/100 g MS) et alafin par le méthanol avec (2419.87 mg EAA/100

g MS) qui présente une activité anti-radicalaire la plus éevé.




CHAPIIRE 111 Résultats et discussion

111.1.1.2. CONCENTRATIONS DU SOLVANT D’EXTRACTION
% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

La teneur en composeés phénoliques des feuilles de jujubier est significativement affectée
aussi par la concentration du solvant d’extraction (p<0.05). Les résultats de dosage des
polyphénols totaux des extraits de différentes concentrations du  solvant (méthanol 25%,
méthanol 50%, méthanol 75%, méthanol 100%) sont présentés dans la figure N°19 (a).
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Figure 19: (a) : Teneurs en composés phénoliques, (b) : Activité antioxydante, des extraits

des feuilles obtenus par différentes concentrations du méthanol.

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits du broyat des feuilles de jujubier varient de 4023.75
mg EAG/100g MS (méthanol 100%) et 5612.25 mg EAG/100g MS (méthanol 75%).

L’ efficacité des concentrations du solvant utilise (méthanol) pour I'extraction des composés

phénoliques présente |’ ordre croissant suivant :

M¢éthanol 100% (4023.75 mg EAG/100 g MS) < méthanol 25% (4692 mg EAG/100 g MS)=
méthanol 50% (5412 mg EAG/100 g MS) < méthanol 75 % (5612.25 mg EAG/100 g MS).

* ACTIVITE ANTIOXYDANTS

Le pouvoir réducteur et I'activité antiradicalaire des extraits des feuilles de Z.jujuba
selon les différentes concentrations du solvant d’extraction (méthanol) a éé exprimée en
termes de mg EAA/100 g de la matiére seche dans la figure N°19 (b).
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e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
différentes concentrations du méthanol, elles ont été classées dans I'ordre croissant suivant: le
méthanol 25% (1350,81 mg EAA/100 g MS) < le méthanol 100% (1603,17 mg EAA/100 g
MS) < le méthanol 50% avec (1862,77 mg EAA/100 g MS) <le méthanol 75% (2009,98 mg
EAA/100 g MS).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ éude statistique montre une faible activité anti-radicalaire des feuilles de Z.jujuba pour
le méthanol 25% avec (1660,37 mg EAA/100 g MS) suivi de méthanol 100% (2660,79 mg
EAA/100 g MS), méthanol 50% (2979,29 mg EAA/100 g MS), et alafin par le méthanol
75% (3492,77 mg EAA/100 g MS) qui présente lameilleure activité anti-radicalaire.

11.1.1.3. LA PUISSANCE UL TRASONIQUE
% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

La teneur en composés phénoligues du broyat des feuilles de jujubier est
significativement affectée par la puissance ultrasonique (p<0.05). Les résultats de dosage des
polyphénols totaux des extraits de différentes puissances ultrasoniques sont présentés dans la
figure N°20 (a).
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Figure 20 : influence de la puissance ultrasonique sur la teneur des feuilles de ziziphus jujuba

en polyphénols totaux (a), et sur I’ Activité antioxydante (b).
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Les teneurs en polyphénols totaux des extraits de broyat des feuilles de Z.jujuba varient de
5214 mg EAG/100 g du broyat (puissance 50%) a5889 mg EAG/100 g du broyat (puissance
100%).

Les résultats obtenus pour les extraits bruts, montrent que |’extrait brut a puissance
ultrasonique 100% avec (5265.75 mg EAG/100 g MS) enregistre le rendement le plus faible,
suivi par la puissance 75% avec (5604 mg EAG/100 g MYS), la puissance 25% a raison de
(5684 mg EAG/100 g MYS), et a la fin la puissance 50% (5889 mg EAG/100g MS) qui
présente le rendement le plus élevé.

< ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Le pouvoir réducteur et I activité antiradicalaire des extraits des feuilles de Z.jujuba selon
les différentes puissances ultrasoniques a été exprimée en termes de mg EAA/100 g de la

matiere seche dans lafigure N°20 (b).
e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
puissances ultrasoniques, elles ont été classées dans l'ordre suivant: la puissance 25%
(2178.623 mg EAA/100 g MS) = la puissance 100%( 2203.127 mg EAA/100 g MS)= la
puissance 75% avec (2240.4 mg EAA/100 g MS)= la puissance 50% (2264.059 mg
EAA/100 g MS) qui présentent une différence non significative.

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ éude statistique montre une faible activité anti-radicalaire des feuilles de Z.jujuba pour
la puissance 25% avec (398.7334 mg EAA/100 g MS) suivi par la puissance 100% (3289.629
mg EAA/100 g MS), la puissance 75% (3293.7124 mg EAA/100 g MS) et a la fin la
puissance 50% avec (3475.4209 mg EAA/100 g MS) qui présentent une différence non

significative.

=
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111.1.1.4. RAPPORT SOLIDE / LIQUIDE (RATIO)
% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

L’ effet du rapport solide/liquide sur I’ extraction des polyphénols de I extrait des feuilles de
Z. jujuba a été éudié avec une puissance ultrasonique de 50%, et le méthanol 75% comme
solvant d’ extraction. Avec les rapports 1/50, 1/100, 1/150, 1/200, 1/250, 1/300.

Les résultats de dosage des polyphénols totaux des extraits de différents rapports sont

présentés dans lafigure N°21 (a).
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Figure 21: influence de rapport solide/liquide sur la teneur des feuilles de ziziphus jujuba en
polyphénols totaux (@), et sur I’ Activité antioxydante (b).

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits des feuilles de Z.jujuba varient de 5214 mg
EAG/100 g MS (1/300) a5889 mg EAG/100 g MS (1/200).

Les résultats obtenus pour les extraits, montrent que |’ extrait au rapport (1/50)
enregistre la teneure la plus faible (5265.75 mg EAG/100 g MS) suivi par le rapport (1/100) :
(5313 mg EAG/100 g MYS), le rapport (1/150) avec (5888 mg EAG/100 g MS), le rapport
(1/250) avec (6152 mg EAG/100 g MS), le rapport (1/300) avec (6153 mg EAG/100 g
MS), et alafin par lerapport (1/200) avec (6699 mg EAG/100g MS).
L’ augmentant de rapport solide/liquide, a un effet positif sur |’ extraction des polyphénols. En
effet, le rapport solide/liquide de 1/200 permet d’ extraire le taux le plus élevé. Au-dela de ce
rapport, les taux diminuent.




CHAPIIRE 111 Résultats et discussion

* ACTIVITE ANTIOXYDANTS

Le pouvoir réducteur et I’activité antiradicalaire des extraits des feuilles de Z.jujuba
selon les différents rapports solide/liquide (1/50, 1/100, 1/150, 1/200, 1/250, 1/300) a été

exprimée en termes de mg EAA/100 g de la matiére séche dans la figure N°21(b).
e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
rapports solide/liquide, elles ont été classées dans I'ordre suivant: le rapport 1/50 avec
(1526,4078 mg EAA/100 g MS)< le rapport 1/100 (1895,2991 mg EAA/100 g MS)< le
rapport 1/250 avec (2179.3035 mg EAA/100 g MS)= le rapport 1/150 avec (2180,17733 mg
EAA/100 g MS)< le rapport1/300 avec (2299.3047 mg EAA/100 g MS) < le rapport 1/200
(2426.489 mg EAA/100 g MS).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ éude statistique montre une faible activité antiradicalaire des feuilles de Z.jujuba pour
le rapport 1/50 (3147,6001 mg EAA/100 g du broyat),suivi par le rapport 1/300 (3190,8167
mg EAA/100 g du broyat), le rapport 1/250 (3493,7593 mg EAA/100 g du broyat), |e rapport
1/100 (4174,1748 mg EAA/100 g du broyat), le rapport 1/150 (4182,5024 mg EAA/100 g du
broyat),et alafin par le rapport 1/200 avec (4293,3667 mg EAA/100 g du broyat).

[11.1.1.5.LE TEMPSD'EXTRACTION

Cette optimisation nous permet de préciser le temps optimum pour un meilleur rendement

d extraction des polyphénols totaux.

% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

L’influence du temps sur |’ extraction des polyphénols totaux des extraits des feuilles de
Z.jujuba est éudiée avec les différents temps de sonication al’amplitude 50% : 1min ; 3min ;
5min ; 10min ; 15min.

Les résultats de dosage des polyphénols totaux dans les extraits analysés sont présentés dans

la figure N°22 (@). Les valeurs de la concentration correspondant sont exprimeées en mg
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d’ eéquivaent d acide gallique par gramme de poudre des feuilles de Z.jujuba (mg EAG/100 g
MS).
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Figure 22: influence du temps d’ extraction sur la teneur des feuilles de ziziphus jujuba en

polyphénols totaux (@), et sur I’ activité antioxydante (b).

La prolongation du temps a un effet positif sur le rendement de I'extraction des
polyphenols totaux. Le temps d'extraction del min avec (5406 mg EAG/100 g MS) suivi par
le temps 3 min avec (5473 mg EAG/100 g MYS), le temps 5 min (5629,5 mg EAG/100 g MYS),
le temps 10 min avec (5832 mg EAG/100 g MS), et a la fin le temps 15min (6024mg
EAG/100 g MS).

En effet, le temps dextraction de 15 min permet dextraire le meilleur taux en

polyphénols totaux.

< ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Les résultats de pouvoir réducteur et de I'activité antiradicalaire des extraits des feuilles
obtenus sous différents temps d’ extraction (1 min; 3 min; 5 min; 10 min; 15 min) sont

présentés dans la figure N°22 (b).
e POUVOIR REDUCTEUR

Les résultats montrent que tous les extraits présentent des activités antioxydantes

considérables. Le temps d'extraction de 3 min présente la plus faible capacité antioxydante
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totale de ’ordre de (1855,21 mg EAA/100 g MS) < de I’ordre de (1915,64 mg EAA/100 g
MS)= 15 min (2253,31 mg EAA/100 g MS) < 10 min (2337,407 mg EAA/100 g du MS) < 1
min (2743,3989 mg EAA/100 g MS) qui présente la capacité antioxydante la plus éleve.

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

En vue de ces différents résultats de |’ étude statistique, les activités antiradicalaire ont été
classées dans l'ordre suivant : 1 min (3253,062 mg EAA/100 g MS) < 3 min (3637,100 mg
EAA/100 g MS) <le temps 15 min (3875,975 mg EAA/100 g MS) <10 min (3886,183 mg
EAA/100 g MS) < le temps 5 min (4378,225 mg EAA/100 g MS).

En vue de ces différents résultats de I’ étude statistique, e temps d extraction 5 min apparait
comme le plus doué d’ activités antiradicalaires tout en étant riche en polyphénols totaux et

avec un haut rendement.

[11.1.2. OPTIMISATION D’EXTRACTION DES COMPOSES PHENOLIQUES DE
FRUIT

11.1.2.1. NATURE ET VOLUME DU SOLVANT D’EXTRACTION
% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

La teneur en composés phénoliques du broyat de jujube est significativement affectée par
le type de solvant (p<0.05). Les résultats de dosage des polyphénols totaux des extraits de
différents solvants a différentes concentrations (Acétone 100%, acétone 75%, acétone 50%,
acétone 25%, éhanol 100%,é&hanol 75% ,éthanol 50% ,éthanol 25%, méthanol
100%,méthanol 75%,méthanol 50 %,méthanol 25% et eau) sont présentés dans la figure
N°23.
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Figure 23 : Teneurs en composés phénoliques des extraits du fruit de ziziphus jujuba obtenus

par différents concentrations du solvant d’ extraction.

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits du broyat de jujube varient de 109.40094 mg
EAG/100g du broyat (Acétone 100%) et 789,31422 mg EAG/100g du broyat (Acétone 60%)

L’ efficacité des solvants utilisés pour I’ extraction des composés phénoliques a partir du broyat du

jujube présente |’ ordre croissant suivant :

Acétone 100% (109.40094 mg EAG/100g du fruit).< éthanol 100% (351.032355 mg EAG
/100 g du fruit) < méthanol 100% (520.106535 mg EAG/100 g du fruit) < méthanol 75 %
(575.03304 mg EAG/100 g du fruit) < éthanol 50% (622.726425 mg EAG/100 g du fruit) =
méthanol 50% (623.8566 mg EAG/100g du fruit) < méthanol 25% (674.94051 mg EAG/100g
du fruit) < ¢éthanol 25% (697.54401mgEAG/100 g du fruit) = acétone 25%
(713.140425mgEAG/100g du fruit) = eau (722.85993mgEA G/100 g du fruit) = acétone 75%
(723.312mgEAG/100g du fruit) < éthanol 75% (731.90133mgEAG/100g du fruit) < acétone
50% (741.168765mgEAG/100g du fruit) < Acétone 60% (789.31422 mg EAG/100 g du fruit).

% ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Les résultats de pouvoir réducteur et de I’ activité antiradicalaire des extraits de fruit

obtenus avec différents solvants d’ extraction sont présentés dans la figure 24.
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Figure 24: pouvoir réducteur et activité antiradicalaire des extraits de fruit de zzphus

jujuba obtenus par différents solvants.

POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrices ont été classées
dans I'ordre suivant : Acétone 100% (56,782 mg EAA/100 g du fruit) = éhanol 100% avec
(59,345 mg EAA/100 g du fruit) < méthanol 75% (245,267 mg EAA/100 g du fruit) <
méthanol 100% avec (253,547 mg EAA/100 g du fruit) = éthanol 25% (265,574mg EAA/100
g du fruit) = méthanol 50% (265,953 mg EAA/100 g du fruit) < méthanol 25 % (280,953 mg
EAA/100g du fruit) < éthanol 50% (299,880 mg EAA/100 g du fruit) = Acétone 60%
(300,019 mg EAA/100 g du fruit) = acétone 75% (309,344 mg EAA/100 g du fruit) <
Acétone 25 % (312,892 mg EAA/100 g du fruit) = I'eau avec (12,509 mg EAA/100 g du
fruit) = éthanol 75 % (4,629 mg EAA /100 g du fruit) = Acétone 50% avec (325,511 mg EAA
/100 g du fruit).

ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

activités antiradicalaire des extraits de différentes solvants d’extraction se varient selon
I’ordre croissant suivant : Acétone 100% (48,098 mg EAA/100 g du fruit) = éhanol 100%
avec (48,400 mg EAA/100 g du fruit) < méthanol 25% (127,965 mg EAA/100 g du fruit) <
¢thanol 25% avec (139,719 mg EAA/100 g du fruit) < méthanol 75% (148,761 mg EAA/100
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g du fruit) = méthanol 50% (152,377 mg EAA/100 g du fruit) < acétone 50 % (168,049 mg
EAA/100g du fruit) = éthanol 50% (168,954 mg EAA/100 g du fruit) < eau avec (171,063
mg EAA/100 g du fruit) = méthanol 100% (177,091 mg EAA/100 g du fruit) < Acétone 75 %
(183,089 mg EAA/100 g du fruit) < éthanol 75% (200,298 mg EAA/100 g du fruit) = acétone
25 % (208,134 mg EAA /100 g du fruit) < Acétone 60% avec (223,504 mg EAA /100 g du
fruit).

L’ éude statistique montre une meilleure activité anti-radicalaire des extraits de fruit de

Z.jujuba pour I’ Acétone 60%.
11.1.2.2. LA PUISSANCE ULTRASONIQUE
+ DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

Lateneur en composés phénoliques du broyat de jujube est significativement affectée par
la puissance ultrasonique (p < 0.05). Les résultats de dosage des polyphénols totaux des

extraits de différentes puissances ultrasoniques sont présentés dans la figure N°25(a).
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Figure 25 : influence de la puissance ultrasonique sur lateneur de fruit de ziziphus jujuba en

polyphénols totaux (a) et sur I’ activité antioxydante (b).

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits de broyat de jujube varient de 516,947 mg
EAG/100 g du broyat (puissance 90 %) a 659,577 mg EAG/100 g du broyat (puissance 75%).
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Les résultats obtenus pour les extraits bruts, montrent que |’extrait brut a puissance
ultrasonique 90 % avec (516,947 mg EAG/100 g du fruit) enregistre le rendement le plus
faible, suivi par les extraits a puissance |’ extrait a puissance 25 % avec (554,469 mg
EAG/100 g du fruit) , I’extrait & puissance 100 % avec (567,128 mg EAG/100 g du fruit),
I’extrait a puissance 50% a raison de (575,265 mg EAG/100 g du fruit) qui présentent une
différence non significative, et alafin I’ extrait a puissance 75% (659,577 mg EAG/100g du

fruit) qui présente le rendement le plus élevé.

* ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Le pouvoir réducteur et I'activité antiradicalaire des extraits de jujube selon les
différentes puissances ultrasoniques a été exprimée en termes de mg EAA/100 g de la matiere

seche dans lafigure N°25 (b).
e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
puissances ultrasoniques, elles ont été classées dans I'ordre suivant : la puissance 25%
(187,569 mg EAA/100 g du fruit) < la puissance 50 % ( 235,078 mg EAA/100 g du fruit) < la
puissance 100% avec (266,724 mg EAA/100 g du fruit) = la puissance 75% (280,060 mg
EAA/100 g du fruit).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ éude statistique montre une activité antiradicalaire croissante de jujube: la puissance
25% avec (78,072 mg EAA/100 g du fruit) = 75% (106,691 mg EAA/100 g du fruit) = 50%
(108,498 mg EAA/100 g du fruit) qui présentent une différence non significative, et alafinla
puissance 100 % avec (166,338 mg EAA/100 g du fruit).

111.1.2.3. LE RAPPORT SOLIDE/LIQUIDE (RATIO)
% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

L’impact du rapport solide/liquide sur I’ extraction des polyphénols des extraits de fruit
de Z.jujuba a éé étudié avec une puissance ultrasonique de 75%, et |’ acétone (60%) comme
solvant d extraction. Avec les rapports 1/25, 1/50,1/75, 1/100, 1/125. Les résultats de dosage
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des polyphénols totaux des extraits de différents rapports sont présentés dans la figure N°26
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Figure 26 : influence de rapport solide/liquide sur lateneur de fruit de ziziphus jujuba en

polyphénols totaux (a) et sur I’ activité antioxydante (b).

Les résultats montrent que la concentration en polyphénols diminuent lorsqu’il ya plus
de matiere premiére par rapport a un volume du solvant donné. Toutefois, le rendement des
polyphénols pour le rapport 1/25 (620,805 mg EAG/100 g du fruit) est sensiblement plus
faible que les autres rendements tel que les rendements pour le rapport 1/50 (911,925 mg
EAG/100 g du fruit) et 1/75 (1016,978 mg EAG/100 g du fruit). Aussi plus faible que les
rendements 1/125 avec (1081,574 mg EAG/100 g du fruit) et 1/100 avec (1086,156 mg
EAG/100 g du fruit).

En conséquence le rapport 1/100 a été considéré comme appropriés pour obtenir les
rendements maximum et il a été conservé pour éudier les autres paramétres d’ extraction des
polyphénals.

% ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Le pouvoir réducteur et I’activité antiradicalaire des extraits du fruit Z.jujuba selon les
différents rapports solide/liquide (1/25, 1/50, 1/75, 1/100, 1/125) a été exprimée en termes de
mg EAA/100 g de lamatiere seche dans la figure N°26 (b).

e POUVOIR REDUCTEUR
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Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
rapports solide/liquide, elles ont été classees dans I'ordre suivant: le rapport 1/25 avec
(209,186 mg EAA/100 g du fruit) < le rapport 1/250 avec (313,484 mg EAA/100 g du fruit)<
le rapport 1/50 avec (364,943 mg EAA/100 g du fruit)< le rapportl/75 avec (396,100 mg
EAA/100 g du fruit)=le rapport /100 (411,788 mg EAA/100 g du fruit).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ étude statistiqgue montre une faible activité antiradicalaire du fruit de Z.jujuba pour le
rapport 1/25 (192,132 mg EAA/100 g du fruit) < 1/50 avec (251,346 mg EAA/100 g du fruit)
<1/75 avec (296,398 mg EAA/100 g du fruit)= le rapport 1/100 (327,910 mg EAA/100 g du
fruit) <1/125 avec (396,202 mg EAA/100 g du fruit).

111.1.24. LE TEMPSD'EXTRACTION

Cette optimisation nous permet de préciser le temps optimum pour un meilleur rendement

d’ extraction des polyphénols totaux.

% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

L’influence du temps sur I’extraction des polyphénols totaux des extraits de fruit de
Z.jujuba est éudiée avec les différents temps de sonication al’amplitude 50% : 1min ; 3min ;
5min; 10min et 15min.

Les résultats de dosage des polyphénols totaux dans les extraits analysés sont présentés
dans la figure N°27 (a). Les valeurs de la concentration correspondant sont exprimées en mg
d’ équivaent d’ acide gallique par gramme du broyat de fruit de Z.jujuba (mg EAG/100 g du
fruit).
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Figure 27 : influence du temps d'extraction sur la teneur du fruit de ziziphus jujuba en

polyphénols totaux (a) et sur I’ activité antioxydante (b).

La prolongation du temps a un effet positif sur |’ extraction. En effet, le temps d'extraction
de 1 min avec (901,513 mg EAG/100 g du fruit) présente la plus faible teneure d’ extraction
des polyphenols suivi par le temps 3 min (942,193 mg EAG/100 g du fruit) < le temps 20
min < ( 1016,773 mg EAG/100 g du fruit) < le temps 5 min avec (1158,295 mg EAG/100 g
du fruit) < le temps 10 min (1172,307 mg EAG/100 g du fruit) permet d’extraire le meilleur

taux en polyphénols totaux.
s ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Les résultats de pouvoir réducteur et de |'activité antiradicalaire des extraits de fruit
obtenus sous différents temps d extraction (1 min, 3 min, 5 min, 10 min, 15 min) sont

présentés dans lafigure N°27 (b).

e POUVOIR REDUCTEUR

Les résultats montrent que tous les extraits présentent des activités antioxydantes
considérables, Lestrois extraits de 5 min,1 min et 20 min révélent une activité réductrice de
I’ordre de (363,168 mg EAA/100 g du fruit) = (368,097 mg EAA/100 g du fruit) = (371,449
mg EAA/100 g du fruit) = (371,449 mg EAA/100 g du fruit) respectivement ,suivi par le
temps 3 min avec (399,248 mg EAA/100 g du fruit), et Le temps d'extraction de 10 min
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présente la meilleure capacité antioxydante totale de I’ ordre de (422,178 mg EAA/100 g du
fruit).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

En vue de ces différents résultats de |’ étude statistique, les activités antiradicalaire ont été
classées dans I'ordre suivant : le temps 1 min avec (270,343 mg EAA/100 g du fruit) = 3 min
avec (299,578 mg EAA/100 g du fruit) = le temps 20 min avec (307,112 mg EAA/100 g du
fruit) < le temps 15 min (340,265 mg EAA/100 g du fruit) < le temps 10 min (355,334 mg
EAA/100 g du fruit).

Les temps d'extraction 10 min et 15 min appariaient comme les plus doués d activité

antiradicalaire tout en étant riches en polyphénols totaux et avec un haut rendement.

[11.1.3. OPTIMISATION D'EXTRACTION DES COMPOSES PHENOLIQUES DE
LA GRAINE

111.1.3.2. NATURE ET VOLUME DU SOLVANT D’EXTRACTION
% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

La teneur en composés phénoliques du broyat de la graine du jujubier est
significativement affectée par le type de solvant (p < 0.05). Les résultats de dosage des
polyphénols totaux des extraits de différents solvants a différentes concentrations (Acétone
100%, acétone 75%, acétone 50%, acétone 25%, éthanol 100%,é&thanol 75% ,éthanol 50%
,&thanol 25%, méthanol 100%,méthanol 75%,méthanol 50 %,méthanol 25% et eau) sont

présentés dans lafigure N°28.
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Figure 28: Teneurs en composés phénoliques des extraits de graines de zzphus jujuba

obtenus par différents concentrations du solvant d extraction.

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits du broyat de jujube varient de 88,139 mg
EAG/100g du broyat (Eau) a 283,065 mg EAG/100g du broyat (Acétone 50%)

L’ efficacité des solvants utilisés pour I’ extraction des composés phénoliques a partir du broyat de

graine de Z.jujuba présentel’ ordre croissant suivant :

Eau (88,139 mg EAG /100 g du broyat ) < éthanol 25%(90,400 mg EAG/100 g du broyat ) <
éthanol 25%(90,400 mg EAG/100 g du broyat ) < éthanol 25%(90,400 mg EAG/100 g du
broyat ) < éthanol 25%(90,400 mg EAG/100 g du broyat ) < éthanol 50 %(107,349 mg
EAG/100 g du broyat) < éthanol 75 %(113,903 mg EAG/100 g du broyat) < 25%(116,728 mg
EAG/100g du broyat) < méthanol 25%(116,728 mg EAG/100g du broyat) < Acétone 100%
(117,293 mg EAG/100g du broyat) = éthanol 100% (125,317 mg EAG/100 g du broyat)=
méthanol 50 % (127,690 mg EAG/100g du broyat) < méthanol 75 % (170,404 mg EAG/100 g
du broyat) < méthanol 100 % (176,957 mg EAG/100g du broyat) < Acétone 25 % (199,557
mg EAG/100g du broyat) < acétone 75%(264,759 mg EAG/100g du broyat)=Acétone 50%
(283,065 mg EAG/100 g du broyat).

48
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Figure 29: pouvoir réducteur et activité antiradicalaire des extraits de graine de ziziphus

jujuba obtenus par différents solvants.

e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
solvants utilisés, elles ont été classées dans I'ordre suivant: Eau avec (4,629 mg EAA /100 g
du broyat) < éthanol 25% (12,509 mg EAA/100 g du broyat) = éthanol 75 % (14,676 mg
EAA/100 g du broyat) < méthanol 25% (22,556 mg EAA/100 g du broyat ) = Acétone 100%
(24,231 mg EAA/100 g du broyat ) = éthanol 50% (24,625 mg EAA/100 g du broyat ) <
méthanol 50% (36,641 mg EAA/100g du broyat) < méthanol 100% (48,166 mg EAA/100 g
du broyat) = Acétone 25% (49,053 mg EAA/100 g du broyat) < méthanol 75% avec (62,645
mg EAA/100 g du broyat) = éthanol 100% (64,714 mg EAA/100 g du broyat) < Acétone
50% avec (128,444 mg EAA/100 g du broyat) = acétone 75% (132,580 mg EAA/100 g du
broyat).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

activités antiradicalaire des extraits de différentes solvants d’extraction se varient selon
I’ ordre croissant suivant : eau avec (5,966 mg EAA/100 g du broyat) = Acétone 25 % (7,021
mg EAA/100 g du broyat) = éthanol 100% (10,637 mg EAA/100 g du broyat) < méthanol
25% (23,295 mg EAA/100 g du broyat) < Acétone 100% (33,090 mg EAA /100 g du broyat)
< ¢éthanol 25 % (45,146 mg EAA /100 g du broyat) < méthanol 100% (60,366 mg EAA/100 g
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du broyat) < méthanol 50% (62,928 mg EAA/100 g du broyat) < éthanol 75 % (69,257 mg
EAA/100 g du broyat) < éthanol 50% (73,476 mg EAA/100 g du broyat) < méthanol 75%
(113,259 mg EAA/100 g du broyat) < Acétone 75% (255,362 mg EAA/100 g du broyat) =
Acétone 50 % avec (258,828 mg EAA/100 g du broyat).

L’ étude statistique montre une meilleure activité antiradicalaire des extraits de graine de

Z.jujuba pour I’ Acétone 50%.
111.1.3.2. LA PUISSANCE ULTRASONIQUE
s DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

Lateneur en composés phénoliques de la graine de Z.jujuba est significativement affectée
par la puissance ultrasonique (p < 0.05). Les résultats de dosage des polyphénols totaux des

extraits de différentes puissances ultrasoniques sont présentés dans la figure N°30 (a).
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Figure 30 : influence de la puissance ultrasonique sur lateneur de la graine de zz phus jujuba

en polyphénols totaux (a) et sur |’ activité antioxydante (b).

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits de graine de Z.jujuba varient de 139,781
mg EAG/100 g du broyat (puissance 25 %) a 230,972 mg EAG/100 g du broyat (puissance
50%).

Les résultats obtenus pour les extraits montrent que I’ extrait a puissance ultrasonique
25% enregistre le rendement le plusfaible avec (139,781 mg EAG/100 g du broyat) suivi par
I’extrait a puissance 100 % avec (186,449 mg EAG/100 g du broyat), I’ extrait a puissance
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75% a raison de (197,636 mg EAG/100 g du broyat), et I'extrait 50% (230,972 mg
EAG/100g du broyat) qui présente le rendement le plus éleve.

% ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Le pouvoir réducteur et I’ activité anti-radicalaire des extraits de graine de Z. jujuba selon
les différentes puissances ultrasoniques a été exprimée en termes de mg EAA/100 g de la
matiere seche dans la figure N°30 (b).

e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
puissances ultrasoniques, elles ont été classeées dans I'ordre croissant suivant : la puissance
25% (84,941 mg EAA/100 g du broyat) < la puissance 50 % ( 137,420 mg EAA/100 g du
broyat) = la puissance 75% avec (139,392 mg EAA/100 g du broyat) = la puissance 100%
(140,377 mg EAA/100 g du broyat).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ étude statistique montre une faible activité antiradicalaire de graine de Z.jujuba pour la
puissance 25% avec (146,713 mg EAA/100 g du broyat) suivi par la puissance 100% (168,714
mg EAA/100 g du broyat), la puissance 50% (237,580 mg EAA/100 g du broyat) et alafinla
puissance 75 % avec (249,786 mg EAA/100 g du broyat) qui présente la meilleure activité
antiradicalaire.

111.1.3.3. RAPPORT SOLIDE/ LIQUIDE (RATIO)
% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

L’ impact du rapport solide/liquide sur I’ extraction des polyphénols des extraits de fruit
de Z.jujuba a été étudié avec une puissance ultrasonigue de 75%, et I’ acétone 60% comme
solvant d’ extraction. Avec les rapports 1/25, 1/50,1/75, 1/100, 1/125. Les résultats de dosage

des polyphénols totaux des extraits de différents rapports sont présentés dans la figure N°31

@).
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Figure 31 : influence de rapport solide/liquide sur lateneur de la graine de ziziphus jujuba en

polyphénols totaux (a) et sur I’ activité antioxydante (b).

Les résultats montrent que la concentration en polyphénols diminuent lorsqu’il ya plus de
matiere premiére par rapport a un volume du solvant donné. Toutefois, le rendement des
polyphénols pour le rapport 1/25 (172,535 mg EAG/100 g du broyat) = 1/125 avec (185,343
mg EAG/100 g du broyat ) est plus faible que les autres teneures tel que les teneures pour le
rapport 1/100 (208,575 mg EAG/100 g du broyat) , 1/75 (222,803 mg EAG/100 g du broyat)
et le rapport 1/50 (262,950 mg EAG /100 g du broyat).

En conségquence le rapport 1/50 a été considéré comme appropriés pour obtenir les

rendements maximum et il a été conserve pour éudier les autres parameétres d’ extraction des

polyphénals.
s ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Le pouvoir réducteur et I’ activité antiradicalaire des extraits de graine de Z.jujuba selon
les différents rapports solide/liquide (1/25, 1/50, 1/75, 1/100, 1/125) a été exprimée en termes
de mg EAA/100 g de la matiere seche dans lafigure N°31 (b).

e POUVOIR REDUCTEUR

Sur la base des résultats on a remarqué que les propriétés réductrice se varient entre les
rapports solide/liquide, elles ont éé classées dans I'ordre suivant : Le rapport 1/25 avec
(93,939 mg EAA/100 g du broyat) < le rapport 1/125 avec (103,277 mg EAA/100 g du broyat
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) = le rapport 1/100 avec (103,306 mg EAA/100 g du broyat) < le rapport1/75 avec (139,296
mg EAA/100 g du broyat) < le rapport 1/50 (149,289 mg EAA/100 g du broyat).

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

L’ étude statistique montre une faible activité antiradicalaire de graine de Z.jujuba pour le
rapport 1/25 (141,273 mg EAA/100 g du broyat) < 1/125 avec (219,079 mg EAA/100 g du
broyat) < 1/100 avec (230,678 mg EAA/100 g du broyat) < le rapport 1/75 (239,123 mg
EAA/100 g du broyat) <1/50 avec (242,553 mg EAA/100 g du broyat).

111.1.34. LE TEMPSD EXTRACTION

Cette optimisation nous permet de préciser le temps optimum pour un meilleur rendement

d extraction des polyphénols totaux.

% DOSAGE DESPOLYPHENOLSTOTAUX

L’influence du temps sur I’ extraction des polyphénols totaux des extraits de graine de

Z.jujuba est éudiée avec les différents temps de sonication al’amplitude 50% : 1min ; 3min ;
5min; 10min ; 15min.
Les résultats de dosage des polyphénols totaux dans les extraits analysés sont présentés dans
la figure N°32 (a). Les vaeurs de la concentration et de |’ écart-type correspondant sont
exprimées en mg d équivalent d acide gallique par gramme du broyat de la graine de
Z.jujuba (mg EAG/100 g du broyat).
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Figure 32: influence du temps d’ extraction sur la teneur des graines de ziziphus jujuba en

polyphénols totaux (a) et sur I’ activité antioxydante (b).

Le temps d'extraction del5 min avec (220,123 mg EAG/100 g du broyat) < 1 min avec
(223,966 mg EAG/100 g MS) = 20 min avec (224,869 mg EAG/100 g du broyat ) < le temps
3 min (245,097 mg EAG/100 g MS) < 10 min avec (260,916 mg EAG/100 g du broyat ) <
5min (264,307mg EAG/100 g du broyat) qui a permet d extraire le taux le plus élevé en

polyphénols totaux.
s ACTIVITE ANTIOXYDANTE

Les résultats de pouvoir réducteur et de I activité antiradicalaire des extraits de graine de
Z.jujuba obtenus sous différents temps d’ extraction (1 min, 3 min, 5 min, 10 min et 15 min)

sont présentés dans la figure N°32 (b).
e POUVOIR REDUCTEUR

Les résultats montrent que tous les extraits présentent des activités antioxydantes
considérables. Le temps d'extraction de 20 min présente la plus faible activité antioxydante
de I’ordre de (106,059 mg EAA /100 g du broyat),suivi de temps 15 min (117,310 mg
EAA/100 g du broyat), 1 min (120,366 mg EAA/100 g du broyat), 10 min avec (127,956 mg
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EAA/100 g du broyat), 3 min avec (127,956 mg EAA/100 g du broyat), et alafin 5 min
(134,857 mg EAA/100 g du broyat) qui présente une meilleure capacité antioxydante .

e ACTIVITE ANTIRADICALAIRE

En vue de ces différents résultats de I’ éude statistique, les activités antiradicalaires ont
été classées dans I'ordre suivant : le temps 1 min avec (223,716 mg EAA/100 g du broyat),
suivi par le temps 3 min avec (252,499 mg EAA/100 g du broyat), 15 min avec (252,499 mg
EAA/100 g du broyat), 10 min avec (252,499 mg EAA/100 g du broyat), 20 min (253,704 mg
EAA/100 g du broyat), et alafin par letemps 5 min (258,526 mg EAA/100 g du broyat).

Le temps d’ extraction 5 min appariait comme le plus doué d’ activité antiradicalaire tout

en étant riches en polyphénols totaux.
[11.2. DISCUSSION

Dans la premiere partie de cette étude, quatre solvants de polarité croissante ont été
employés pour |I’extraction des composés phénoliques a partir des trois parties de Ziziphus
jujuba, a savoir I’ éthanol (polarité de 5.2), I’ acétone (polarité de 5.4), le méthanol (polarité de
6.6) et |’ eau (polarité de 9.0). (Bourgou et al., 2016)

Le choix du solvant est conditionne par le caractére polaire des composés phénoliques
identifiés dans les trois partie de Zjujuba pour les raisons suivants: La solubilité des
polyphénols est étroitement liée au degré de polymeérisation en raison de I’augmentation de
nombre de groupe hydroxyles —OH. (Savova, M et al., 2007). N'importe quel solvant donné
extrairait seulement les composés qui ont une polarité similaire (Zhang et autres 2007).

Hayat et al. (2010) ont rapporté |'efficacité du méthanol (66%) pour libérer et séparer les
composes phénoliques des écorces de mandarine.

Selon chaalal et al. (2013) I'acétone est le solvant approprié pour I’extraction des
polyphénols a partir de figue de barbarie. En outre Benchikh et Louailéche. (2014) ont
montré gque |’ acétone (70%) est le plus efficace pour I’ extraction des polyphénols totaux de la

pulpe de caroube.

Les grandes teneurs de polyphénols des extraits de graine du Z.jujuba est obtenue avec
I’ acétone 50%. Des résultats similaires ont été obtenus par Chaalal et al. (2012) qui ont
observé gque I’ acétone permet I’ extraction la plus éevé des composés phénoliques a partir des
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graines de figue de barbarie. En outre, Al-Fars et Lee (2008) ont également rapporté que
I'acétone 50% était le solvant e plus efficace pour I'extraction phénolique a partir des graines
de datte.

La dilution des solvants avec I'eau ditillé a augmenté de facon remarquable leurs
pouvoirs extractants, ainsi leurs capacités antioxydantes. Ces résultats sont en accord avec
plusieurs auteurs, (Mohammedi et Atik., 2011 ; Trabels et al ., 2012 et Bourgou S et al.,
2016) qui ont montrés que |’ utilisation de solvants mixtes aboutit & un fort enrichissement des
extraits en polyphénols avec une meilleure capacité antioxydante. La supériorité des solvants
mixtes seraient dues a |I’augmentation de la solubilité des composés phénoliques dans les

extraits obtenus par des solvants mixtes comparés a ceux obtenus par des solvants purs

Selon Altemimi et al. (2015) La puissance ultrasonique optimisée pour
I’ extraction des polyphénols totaux a partir des feuilles d’ épinard est de 50%. En
outre, Golmohamadi et al. (2013) et Cheok et al., (2013) ont montré que la teneur
maximale des composés phénoliques a été extraite avec une puissance ultrasonique de 80% a

partir des coques de mangoustan.

Ces résultats preuve que I'effet ultrasonique est plus efficace en améliorant
I’ extraction des composée phénoliques, ce qui conduit a une augmentation de
rendement d’extraction et cela est du aux phénoménes des bulles de cavitations
produites par des ondes sonores dans un milieu liquide. (Xu et al., 2013).

Ces hulles peuvent faciliter la pénétration du solvant dans la matiére végétale
crue ou le matériel intracellulaire pour améliorer le transfert de matiére. (Liu et al.,
2015)

Une puissance ultrasonique plus éevée pourrait endommager des parois des cellules
libérant plus d'antioxydants comprenant les composés phénoliques par le solvant d’ extraction.
L'augmentation du rendement d'extraction d’acide rosmarinique a partir du romarin sec avec
['augmentation de la puissance ultrasonique également a éé rapportée par Paniwnyk et al.
(2009).

Le volume de solvant doit étre suffisant pour s assurer que la matrice solide demeure
entierement immergée dans le solvant. Toutefois, un ratio plus élevé peut entrainer la baisse
du rendement, ceci est probablement di a une agitation insuffisante du solvant (Eskilsson et
al ., 1999).
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Nos résultats prouvent que le rapport solide/liquide affecte I’ efficacité d’ extraction. Ces
résultats sont compatibles avec le principe du transfert de la matiere, ou la force de
transmission durant ce transfert est le gradient de la concentration de soluté entre le solide et
le liquide. Cette force devient importante lorsgue la fraction solide/liquide utilisé est plus
elevé (Al fars et Lee, 2007 ; Benchikh et L ouailéche., 2014).

Selon Pinelo et al. (2005), la concentration la plus élevée de composé phénolique et la
meilleure capacité antiradicalaire ont été obtenues quand un bas rapport solide/liquide est

employé.

Les résultats de notre travail ont montré que la durée d’ extraction a un effet significative
sur le rendement en polyphénols totaux et I’ activité antioxydante des extraits de feuille et fruit
de Zjujuba d'ou la prolongation du temps d extraction fait accroitre leur rendement
d’extraction. Des résultats similaires ont été obtenus par plusieurs auteurs (Chirinos et al.,
2007 ; Druzynska et al., 2007 ; Silva et al., 2007 et Telli, et al., 2010). Alors que les
résultats de Chaalal, Touati et L ouailéche. (2012) ont indiqué gqu'un temps excessif n'est pas
utile pour extraire plus de composés phénoliques a partir des graines de figue de Barbarie.
Auss selon Benchikh et Louailéche. (2014), le temps excessif d'extraction n'était pas utile

pour extraire les composes phénoliques a partir des pul pes de caroube.

Les conditions optimales d’ extraction de polyphénols totaux qui sont accompagné d’une

activité antioxydante élevée de trois parties de Z.jujuba sont :

% Pour les feuilles: le méthanol 75%, la puissance ultrasonique (50%), le ratio
(1/200), et 15 min comme temps d’ extraction.

% Pour les fruits le choix été: le solvant Acétone (60%), puissance ultrasonique
(75%), leratio (1/100), et pendant un temps d’ extraction de 10 min.

+«+ Pour les graines les conditions optimales obtenus : le solvant Acétone (50%), la
puissance ultrasonique (50%) avec un ratio de (1/50) pendant une durée

d’ extraction de 5min.

Ces différents choix de conditions sont sélectionnés pour les raisons suivants: Permet
d’ obtenir les meilleurs rendements en composes phénoliques ; une forte activité réductrice ;

une activité anti-radicalaire plus é evées.




CONCLUSION

CONCLUSION

Pour une extraction efficace et optimale des composés phénoliques et |’ évaluation de
leur activité antioxydante (pouvoir réducteur et activité anti-radicalaire DPPH) de trois parties
de Ziziphus jujuba (feuille, fruit et graine), la technique d’ extraction assistée aux ultrasons a
été utilisée. Cing facteurs ont été optimisé a savoir le type de solvant (acétone, méthanol,
éthanol et eau) a ces différents concentrations (25%, 50%, 75%, 100%), la puissance
ultrasonique (25%, 50%, 75%, 100%), le rapport solide/liquide (ratio) (1/25, 1/50, 1/75,
1/100, 1/125, 1/150, 1/200, 1/250, 1/300), ains que le temps d’ extraction (1min, 3min, 5min,
10min, 15min, 20min). avec un degré de signification des données qui é&é pris ala probabilité
P<0,05.

D’ apres notre étude d’ optimisation certaines conclusions s’ imposent :

Pour la feuille: le meilleur solvant d extraction est le méthanol (75%), la puissance
ultrasonique (50%), avec un rapport solide/liquide (1/200) pendant un temps d’ extraction de
15 min. La teneur en polyphenols totaux sous ces conditions est 5889 mg EAG/100 g MS, le
pouvoir réducteur est 2426.489 mg EAA/100 g MS et I activité antiradicalaire est 4293,3667
mg EAA/100 g MS.

__ Pour le fruit le choix des conditions été: I'acétone 60% comme meilleur solvant
d’ extraction, la puissance ultrasonique (75%), le rapport solide/liquide (1/100), pendant une
durée d'extraction de 10min. La teneur en polyphenols totaux sous ces conditions est
1172,307 mg EAG/100 g du fruit, le pouvoir réducteur est 422,178 mg EAA/100 g du fruit et
I’ activité antiradicalaire est355,33 mg EAA/100 g du fruit.

__ Pour la graine les résultats d’ optimisation menés a choisir |’ acétone (50%) comme solvant
d’extraction, avec une puissance ultrasonique (50%), le rapport solide/liquide (1/50 et 5min
comme temps optimal d extraction. La teneur en polyphenols totaux sous ces conditions est
264,307mg EAG/100 g de graine, le pouvoir réducteur est 134,857 mg EAA/100 g de graine)
et I’ activité antiradicalaire est 258,526 mg EAA/100 g de graine.

A ces conditions, I'extraction révéle les meilleurs rendements en polyphénols
totaux accompagnée d’ une forte capacité antioxydante.

D’ autres paramétres qui ne sont pas étudiés dans ce travail et qui ont une influence sur le
rendement d’ extraction, peuvent servir de perspectives pour optimiser au mieux |’ extraction
en vue de son utilisation al’ échelle industrielle .D’ autres critéres peuvent étre gjoutés en plus
du rendement en polyphénols totaux, tels que les différentes familles de polyphénols et les

différentes activités biologiques.
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RESUME

Dans ce travail la technique d ultrasonication a été utilisée pour optimisée les conditions
d’ extraction des polyphénols totaux de trois parties de Zizphus jujuba (feuille, fruit et graine).
On se basant sur cing paramétres : le type de solvant (Méthanol, Ethanol, Acétone et Eau) a
ces différents concentrations, la puissance ultrasonique ainsi que le rapport solide/liquide
(Ratio) et le temps d' extraction. La richesse de ces trois parties en polyphénols totaux est
déterminée par la méthode de Folin-Ciocalteu, et leur activité antioxydante par la mesure de
I’activité anti-radicalaire (DPPH) et le pouvoir réducteur. Les conditions optimales
d’ extraction de polyphénols totaux qui sont accompagné d une activité antioxydante
élevée sont: pour les feuilles: le méthanol 75%, la puissance ultrasonique (50%), le
ratio (1/200), et 15 min comme temps d’ extraction. Pour les fruits le choix été : le solvant
Acétone (60%), puissance ultrasonique (75%), le ratio (1/100), et pendant un temps
d’extraction de 10 min. Pour les graines les conditions optimales obtenus : le solvant
Acétone (50%), la puissance ultrasonique (50%) avec un ratio de (1/50) pendant une
durée d’ extraction de 5min.

M ots clés : ziziphus jujuba, optimisation, activité antioxydante, composés phénoliques,

ultrasons.
ABSTRACT

In this work, the ultrasonic technique was used to optimized the extraction conditions of
total polyphenolsin three parts Ziziphus jujuba (leaf, fruit and seed). It is based on five
parameters: the type of solvent (Methanol, Ethanol, Acetone and water) in these
concentrations, the ultrasonic power and the solid / liquid ratio and the time of extraction.
The richness of these three partsin total polyphenolsis determined by the Folin-
Ciocalteu and their antioxidant activity by measuring the anti-radical activity (DPPH)
and reducing power. The optimum extraction conditions of total polyphenols, which are
accompanied by high antioxidant activity are: for sheets: 75% methanol, ultrasonic power
(50%), the ratio (1/200), and 15 min as time extraction. For fruit choice was: the solvent
acetone (60%), ultrasonic power (75%), the ratio (1/100), and during an extraction time
of 10 min. For seed optimal conditions obtained: the solvent acetone (50%), the
ultrasonic power (50%) with aratio of (1/50) during an extraction time of 5min.

Keywords: Ziziphus jujuba, optimization, antioxidant activity, phenolic compounds,
ultrasonic.
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