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Résumé

Dans le cadre de cette étude, une analyse chimique et biologique a été réalisée sur
les composes bioactifs extraits de la plante Zizyphus spina-Christi, dans le but d’évaluer
son potentiel en tant que source naturelle pour le développement de produits
cosmétiques a activité biologique. L’extraction des polysaccharides a donné un
rendement de 2,33 %, avec des teneurs de 21 % en sucres totaux, 99 % en sucres neutres
et 15 % en protéines. Ce méme extrait a révelé une activité antioxydante modérée,
déterminée par les tests DPPH (ICso = 444,5 ng/ml) et FRAP (ECso = 64,39 ng/ml), en
comparaison avec I’acide ascorbique (ICso = 873,03 pg/ml ; ECso = 3,39 ug/ml). En
revanche, 1’extrait polyphénolique a présenté un rendement plus élevé de 8 %, avec des
concentrations significatives en flavonoides (13,15 mg EQ/g), tanins (45,83 mg EC/qg)
et polyphénols totaux (1,96 mg EAG/g). Cet extrait est distingué par une puissante
activité antioxydante, avec une ICso trés faible de 2,516 pg/ml, surpassant nettement
celle de I’acide ascorbique (46,06 pg/ml), ce qui témoigne de son efficacité
remarquable contre les radicaux libres. Par ailleurs, I’huile végétale extraite des fruits
a affiché un rendement de 3,16 % et un pH avoisinant 5, la rendant adaptée aux
applications dermatologiques. Ces extraits ont été exploités dans la formulation de
cremes hydratantes et de baumes a levres, démontrant une stabilité physique et une
efficacité fonctionnelle notables grace a la richesse de leurs constituants naturels. Ces
résultats mettent ainsi en évidence le fort potentiel de Zizyphus spina-Christi en tant
que ressource naturelle prometteuse dans les domaines cosmétique et

parapharmaceutique.

Mots-clés : Zizyphus spina-Christi, activité biologique, polysaccharides, activité
antioxydante, polyphénols, huile végétale.



Abstract

In this study, an in-depth chemical and biological analysis was carried out on the
bioactive compounds extracted from the plant Zizyphus spina-Christi, with the aim of
exploring its potential as a natural ingredient for the development of cosmetics with
biological activity. The extraction of polysaccharides yielded 2.33%, with respective
contents of 21% total sugars, 99% neutral sugars, and 15% proteins. This same extract
exhibited moderate antioxidant activity, determined by DPPH (ICso = 444.5 pg/ml) and
FRAP (ECso = 64.39 ng/ml) assays, compared to ascorbic acid (ICso = 873.03 pg/ml;
ECso = 3.39 pg/ml). In contrast, the polyphenolic extract showed a higher yield of 8%,
with significant concentrations of flavonoids (13.15 mg QE/g), tannins (45.83 mg
CE/g), and total polyphenols (1.96 mg GAE/g). This extract demonstrated strong
antioxidant activity, with a very low ICso of 2.516 pg/ml, significantly surpassing that
of ascorbic acid (46.06 pg/ml), highlighting its remarkable effectiveness against free
radicals. Furthermore, the vegetable oil extracted from the fruits had a yield of 3.16%
and a PH close to 5, making it suitable for dermatological applications. These extracts
were used in the formulation of moisturizing creams and lip balms, demonstrating
notable physical stability and functional efficacy thanks to their rich natural
components. These results thus highlight the strong potential of Zizyphus spina-Christi

as a promising natural resource in the cosmetic and parapharmaceutical fields.

Keywords: Zizyphus spina-Christi, biological activity, polysaccharides, antioxidant
activity, polyphenols, vegetable oil.
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Liste des Abréviations

R Rendement
MHDP Métahydroxydiphénylamine
SAB Sérum albumine bovine
DPPH 2,2-diphenyle-1-picrylhydrazyle
FRAP Ferrique reducing antioxydant power pourcentage d’inhibition
RSA Radical
SCA Venger Activity Abs absorbance
TCA Acide trichloracétique
FeCls Trichlorure du fer
FC Folin Ciocalteu
ug EAG/mg Microgramme d’équivalent d’acide gallique par un milligramme
Mg EQ/mg Microgramme d’équivalent de quercitrine par milligramme
pug ECT/mg Microgramme d’équivalent Catéchine par milligramme
ZSC Ziziphus Spina Christi
PS Poids
TFC Total flavonoides content
TPC Total phenol content Teneur Tannins content
ABTS 2,2'-azinobis (3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonic acid
COX Cyclooxygénase
COX-2 Cyclooxygénase-2
EROs Espéces réactives de I'oxygene
GC Chromatographie en phase gazeuse
GC-MS Chromatographie en phase gazeuse - Spectrométrie de masse
GFC Chromatographie en gel-filtration
HPLC Chromatographie Liquide Haute Performance
HPLC-DAD Chromatographie liquide a haute performance couplée a un détecteur a
réseau de diodes
LC-MS/MS Chromatographie liquide couplée a la spectrométrie de masse en tandem
LPS Lipopolysaccharides
MDA Malondialdéhyde
MS Spectrométrie de masse

)



RMN Résonance Magnétique Nucléaire
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Introduction générale

Les plantes médicinales constituent une source riche en composés bioactifs qui ont
suscité un intérét considérable a travers I'histoire ,et continuent de représenter un axe
essentiel de la recherche scientifique moderne .Depuis des milliers d'années ,les
civilisations humaines ont eu recours aux ressources végétales pour traiter les maladies
et renforcement la santé ,jetant ainsi les bases des connaissances traditionnelles en
matiere de médecine populaire (Walpersdorf et al., 2015). Face aux défis sanitaires
croissants ,notamment I'émergence de la résistance microbienne aux medicaments
conventionnels et la prévalence croissante des maladies chroniques, la recherche de
nouvelles molécules thérapeutiques naturelles et efficaces est devenue d'une
importance capitale (Bano et al., 2021).

Le jujubier Ziziphus spina-christi est une plante médicinale traditionnelle
importante répandue dans les régions arides et semi-arides. Ses fruits, riches en
éléments vitaux ,lui ont valu un intérét considérable dans les domaines pharmaceutique
et cosmétique . Le jujubier appartient au genre Ziziphus, de la famille des Rhamnaceae .
C'est un arbusteu un petit arbre épineux qui s'adapte remarquablement aux conditions
environnementales rigoureuses des zones arides et semi-arides du Moyen-Orient,
d'Afrique du Nord et de la région du Sahel .Traditionnellement ,diverses parties de
cette plante ont été utilisées en médecine populaire pour traiter un large éventail
d'affections ,y compris les inflammations, les troubles digestifs, les infections et les
maladies de la peau (Mothana et al., 2012). Cette utilisation étendue est attribuée a la
grande diversité des composés phytochimiques qu'il contient, tels que les saponines ,
les flavonoides ,les alcaloides ,les tanins et les triterpénes (Al-Reza et al., 2020). Ces
composés possedent des propriétés biologiques prometteuses .telles que l'activité
antioxydante (Villafio et al., 2007 ; Wang et al., 2016 ; Tungmunnithum ,2020), ainsi
que des activités anti-inflammatoires et antimicrobiennes ,ce qui en fait un sujet
d'intérét croissant dans la recherche pharmacologique moderne.

Le jujubier contient un ensemble de composés actifs ,parmi les plus importants
figurent les polysaccharides ,généralement extraits a l'aide d'eau chaude ou de solvants
aqueux. Ces composés sont connus pour leurs propriétés immunomodulatrices ,
antioxydantes ,et leur role dans le soutien de la santé digestive ,ce qui les rend aptes a
étre incorporés dans la fabrication de compléments alimentaires (WANG X. et al., 2013
; WARRAND.et al., 2004). Il contient également des proportions élevées de

polyphénols, des composés végétaux puissants extraits a l'aide de solvants tels que
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I'éthanol ou le méthanol ,qui montrent une grande efficacité comme anti-
inflammatoires et antioxydants ,les rendant idéaux pour une utilisation dans les
produits de soin de la peau ,en particulier ceux anti-age .De plus ,I'huile de jujubier est
extraite des graines des fruits par pressage a froid ou par extraction par solvant .Elle
est riche en vitamine E et en acides gras essentiels comme les oméga-6 et 9 ,ce qui lui
confére une capacité supérieure a hydrater et a régénerer les cellules de la peau.

La présente étude vise a mettre en lumiére I'importance latente de la plante Ziziphus
spina-christi en tant que source potentielle de molécules bioactives, et se propose
d'atteindre trois axes principaux. Premiérement, I'extraction et la caractérisation des
polysaccharides et des polyphénols du jujubier pour eévaluer leurs propriétés
biologiques. Deuxiemement, I'extraction et I'analyse chimique de I'huile des graines de
jujubier. Troisiemement, l'utilisation de ces extraits et huiles dans des applications
pratiques consistant en la fabrication de cremes et de baumes a lévres.

Ce mémoire est structuré en deux grandes parties : une partie bibliographique et
une partie expérimentale. La partie bibliographique comporte deux sections. La
premiére, intitulée Généralités sur Ziziphus spina-christi (Rhamnaceae), comprend six
chapitres abordant successivement la classification botanique, la description
morphologique, I’habitat et la répartition géographique de la plante, ses usages
traditionnels et médicinaux, ses constituants phytochimiques généraux ainsi que les
activités biologiques rapportées dans la littérature. La deuxiéme section est consacrée
a I’étude des méthodes d’extraction des polysaccharides et des polyphénols présents
dans les fruits de la plante. La partie expérimentale, quant a elle, est divisée en deux
chapitres : le premier décrit le matériel utilisé ainsi que les protocoles d’extraction des
polysaccharides, des polyphénols et de I’huile végétale, en plus des étapes de
formulation de produits cosmétiques (deux types de crémes hydratantes et des baumes
a levres) ; le second regroupe I’ensemble des résultats obtenus, accompagnés d’une
discussion scientifique

Enfin, nous avons terminés notre travail par une conclusion qu'est un ensemble de
réflexions achevé ce travail. Le formulaire BMC dans les extensions car cette note est

répertoriée sous la résolution 1275 petite entreprise.
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Introduction

Ziziphus spina-christi, communément appelé jujubier ou "sidr", est un arbuste ou
petit arbre épineux appartenant a la famille des Rhamnaceae, largement répandu dans
les régions arides et semi-arides du Moyen-Orient, d’Afrique du Nord et du Sahel.
Traditionnellement, cette plante est utilisée en médecine populaire pour traiter diverses
affections telles que les infections, les inflammations, les troubles digestifs et les
maladies de la peau (Mothana et al., 2012). Son intérét pharmacologique croissant
repose sur une richesse phytochimique comprenant des saponines, flavonoides,

alcaloides, tanins, et triterpénes (A/-Reza et al., 2020).

Avec I’émergence des résistances microbiennes et 1’augmentation des maladies
chroniques, I’é¢tude des plantes médicinales comme Z. spina-christi devient essentielle
pour le développement de nouvelles molécules thérapeutiques naturelles (Bano et al.,

2021).

Le genre Ziziphus, appartenant a la famille des Rhamnaceae, comprend plusieurs
especes végétales largement répandues dans les régions chaudes et arides d’ Afrique du
Nord, d’Asie et du Moyen-Orient. Parmi celles-ci, Ziziphus spina-christi se distingue
par sa richesse en composés bioactifs tels que les polysaccharides, les polyphénols, les
flavonoides et les tanins. Ces composé€s conférent a la plante des propriétés
thérapeutiques  variées, notamment antioxydantes, antimicrobiennes, anti-
inflammatoires, et anticancéreuses, ce qui explique son usage traditionnel ancien dans

les médecines arabes et asiatiques (Mahmoud et al., 2020 ; Rahman et al., 2021).
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Partie I : Apercu général de Ziziphus spina-christi
(Rhamnaceae)

I.1. Classification botanique

1.1.1. Famille : Rhamnaceae

La famille des Rhamnaceae, communément appelée « famille du nerprun »,
regroupe environ 900 espéces réparties en 50 genres. Ce sont majoritairement des
arbres, arbustes et lianes, souvent présents dans les zones tropicales et subtropicales.
Cette famille se distingue par ses feuilles simples, alternes, souvent munies de stipules,
et ses fruits typiques de type drupe ou capsule (Richardson et al., 2000). Plusieurs

especes sont reconnues pour leur valeur médicinale, écologique et ornementale.
1.1.2. Genre et espéce : Ziziphus spina-christi

Le genre Ziziphus comprend entre 100 et 170 especes réparties principalement en
Asie, en Afrique et en Méditerranée. Le nom de 1’espéce spina-christi fait référence a
la 1égende chrétienne selon laquelle cette plante aurait fourni les rameaux utilisés pour

tresser la couronne d’épines du Christ (Orwa et al., 2009).
Classification botanique
o Reégne: Plantae
e Division: Magnoliophyta
e Classe: Magnoliopsida
e Ordre: Rosales
e Famille: Rhamnaceae
o Genre: Ziziphus
o Espece : Ziziphus spina-christi (L.) Desf.

e Auteur : La premiére description scientifique de 1’espece a été faite par Carl
Linnaeus sous le nom Rhamnus spina-christi, puis reclassée dans le genre

Ziziphus par René Louiche Desfontaines en 1798.

)
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o Type biologique : Phanérophyte xérophile (arbre ou grand arbuste)
e Durée de vie : Pérenne
I.1.3. Synonymes botaniques éventuels

Dans la littérature taxonomique et phytothérapeutique, 1’espéce peut é&tre
rencontrée sous différents synonymes, en raison des nombreuses révisions botaniques

effectuées au fil des siécles :

Tableau 01. Evolution taxonomique et synonymie de Ziziphus spina-christi

Synonyme botanique Auteur Statut actuel
Rhamnus spina-christi L. Synonyme obsol¢cte
Ziziphus abyssinica Hochst. ex A.Rich. Souvent confondue
Ziziphus lotus var. spina- (L.) DC. Classification
christi désucte

Ces synonymes sont importants a reconnaitre dans les bases de données botaniques
(IPNI, Tropicos, The Plant List) afin d’éviter les confusions taxonomiques lors des

revues de littérature.
I.1.4. Clés d’identification taxonomique

Les caracteres taxonomiques de Ziziphus spina-christi sont bien définis et
permettent une identification fiable sur le terrain. Les critéres diagnostiques sont les

suivants :

Tableau 02. Caractéristiques morphologiques diagnostiques de Ziziphus spina-

christi
Caractére Description diagnostique
Habitus Arbre ou arbuste a rameaux flexueux, épineux
Feuilles Simples, alternes, elliptiques, marge enti¢re, nervation

en3

Epines Deux types a chaque nceud : une droite et une recourbée
Fleurs Petites, jaune verdatre, en cymes axillaires
Fruits Drupes sphériques, jaunes a maturité, golt sucré

Ecorce Grisatre a brun foncé, fissurée longitudinalement
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Cl¢ dichotomique simplifi¢e :
1. Feuilles simples, alternes — 2
2. Présence d’épines doubles a chaque nceud — Ziziphus spina-christi

Ces clés sont utilisées dans les flores régionales (ex. : Flore d’Afrique du Nord,
Flora of Egypt) et sont confirmées par I’analyse moléculaire récente basée sur les

marqueurs ITS et matK (Shahina et al., 2021).
I.2. Description morphologique

1.2.1. Morphologie générale : racines, tige, feuilles, fleurs, fruits,

Racines : Ziziphus spina-christi posséde un systéme racinaire pivotant, bien
développé, capable de s’enfoncer profondément dans le sol. Cette adaptation permet a
la plante de résister aux conditions arides en accédant aux nappes phréatiques profondes
(Hegazy et al., 2008). Les racines secondaires contribuent également a I’ancrage et a la

colonisation du sol.

Tige : La tige est ligneuse, ramifiée, avec une écorce gris brunatre a brun foncé,
souvent fissurée longitudinalement. Les jeunes rameaux sont flexibles, munis d’épines
disposées par paires a la base des feuilles : une épine droite et I’autre recourbée (Orwa

et al., 2009). Cette caractéristique est typique du genre Ziziphus.

Feuilles : Les feuilles sont simples, alternes, elliptiques a ovales, a marge entiére,
avec une nervation caractéristique en trois nervures principales partant de la base. Le
limbe est coriace, vert foncé sur la face supérieure et plus pale sur la face inférieure.

Les stipules sont modifiées en épines (Shahina et al., 2021).

Fleurs : Les fleurs, hermaphrodites et actinomorphes, sont de petite taille (3—5
mm de diamétre), regroupées en cymes axillaires. Chaque fleur comprend 5 pétales,
5 sépales, 5 étamines et un ovaire infeére. La pollinisation est entomophile, attirant

surtout les abeilles (4hmed et al., 2014).

Fruits : Le fruit est une drupe globuleuse a ovoide, jaune a maturité, comestible,
avec un mésocarpe sucré et un noyau dur contenant une a deux graines. Le fruit est

utilisé en médecine traditionnelle et a un intérét nutritionnel élevé (Kassab et al., 2012).
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1.2.2. Anatomie interne : coupe histologique (feuille, écorce, graine)

Feuille : Une coupe transversale de la feuille révele une structure dorsiventral typique,
caractérisée par une différenciation nette entre le parenchyme palissadique du coté
supérieur et le parenchyme lacuneux du coté inférieur. Cette disposition optimise la
capture de la lumiére tout en limitant les pertes hydriques. L’épiderme supérieur,
recouvert d’une cuticule épaisse, joue un role protecteur contre I’évapotranspiration. Le
parenchyme palissadique, riche en chloroplastes, assure la photosyntheése, tandis que le
parenchyme lacuneux favorise les échanges gazeux grace a ses nombreuses lacunes.
L’épiderme inférieur, plus riche en stomates de type anomocytique, régule les échanges
gazeux selon les conditions environnementales. Cette structure favorise I’adaptation a

la sécheresse par réduction de la transpiration et accumulation des réserves (El-Keblawy

etal., 2017).

Tableau 03. Structure anatomique de la feuille (coupe transversale)

Tissu Caractéristiques histologiques
Epiderme supérieur Une seule assise cellulaire, cuticule épaisse
Parenchyme 1 a 2 couches de cellules chlorophylliennes
palissadique allongées
Parenchyme lacuneux Cellules arrondies, nombreuses lacunes
Epiderme inférieur Présence de stomates (anomocytique), plus

nombreux que sur le dessus

Ecorce : L’écorce présente un épiderme péridermique avec une assise subéreuse,
suivi de parenchyme cortical contenant des cellules mucilagineuses. Les fibres
scléreuses assurent une rigidit¢é mécanique. Des canaux sécréteurs contenant des

tanins sont visibles, contribuant aux propriétés médicinales (El-Kamali, 2000).

Graine : La graine est entourée d’un tégument lignifié. [’endosperme est peu
développé, tandis que les cotylédons sont riches en réserves lipidiques et protéiques.
On observe une testa épaisse, role protecteur contre la dessiccation et les prédateurs

(Yousifet al., 2016).
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Figure 01. 'Ziziphus spina-christi -Arb. sidr. lllustration de Sue Wickison pour
Plants of the Qu'ran de S.A. Ghazanfar, Kew Publishing.

1.3. Habitat et répartition géographique
1.3.1. Aires géographiques naturelles (Afrique du Nord, Moyen-Orient...)
Ziziphus spina-christi, également connu sous le nom de jujubier épineux, est une

plante indigéne des régions arides et semi-arides, principalement présente dans les

zones tropicales et subtropicales du Moyen-Orient, de 1'Afrique du Nord, de I'Asie du
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Sud-Ouest et de certaines parties de 1'Inde (Tchoundjeu et al, 2017). Sa répartition
géographique s'étend de 1'Arabie Saoudite et du Soudan a l'ouest jusqu'a 1'Inde et le
Pakistan a I'est, en passant par des pays comme I'Egypte, 1'Algérie, et la Tunisie (Toumi

etal, 2014).

En Afrique du Nord, I'espéce est couramment trouvée dans les zones cotieres et les
régions semi-désertiques, tandis qu’au Moyen-Orient, elle colonise les plaines et les
vallées fluviales. Son aire de répartition couvre également des régions d'altitudes
modérées, en particulier dans les zones montagneuses des régions du Levant (Syria et

Jordanie) (Salih et al , 2019).
Carte de répartition géographique

Une carte détaillant les zones naturelles de répartition peut étre ajoutée, mettant en

évidence les principaux pays et régions ou Ziziphus spina-christi est trouve.
1.3.2. Conditions écologiques de croissance (sol, climat, altitude)

La plante est adaptée aux conditions arides, et sa croissance est fortement
influencée par les caractéristiques écologiques de son habitat. Elle pousse généralement
dans des sols bien drainés, souvent sablonneux ou calcaires, et tolére des conditions de

sécheresse sévere grace a son systeme racinaire profond (Orwa et al., 2009).
Climat

Le Ziziphus spina-christi préfére un climat chaud et sec, caractérisé par des
précipitations faibles, ne dépassant généralement pas 500 mm par an (4hmed et al,
2014). 11 est résistant a des températures élevées pouvant atteindre 45°C pendant 1'été
et peut supporter des gelées légeres en hiver. Cependant, cette espece est mieux adaptée
aux climats ou les hivers sont doux et les températures estivales sont €levées, ce qui

favorise une croissance vigoureuse.
Altitude

La plante est capable de s’épanouir a des altitudes comprises entre 0 et 1500 metres
au-dessus du niveau de la mer, bien que la plaine cotiere et les vallées fluviales en
dessous de 1000 m soient ses habitats les plus propices (Orwa et al, 2009 ; Khouja et
al., 2016). Dans les zones montagneuses, elle colonise des pentes séches et bien

exposées au soleil.
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Sol

La tolérance de Ziziphus spina-christi aux sols salins et alcalins est
particuliérement remarquable. Il peut croitre sur des sols salins, des sols sableux ou
méme des sols calcaires (Khouja et al, 2016). Cela en fait une plante idéale pour les
projets de récupération des terres dégradées dans des régions ou d’autres cultures

seraient difficiles a cultiver.
1.4. Usages traditionnels et médicinaux

1.4.1. Médecine traditionnelle (ethnobotanique)

Dans de nombreuses régions ou Ziziphus spina-christi est cultivé ou pousse
naturellement, cette plante est utilisée dans la médecine traditionnelle pour traiter une
variété de maux. L'ethnobotanique a révélé que cette espece joue un role important dans
les systémes de santé locaux dans les zones arides et semi-arides du Moyen-Orient, de
I'Afrique du Nord, et de I'Asie (Gutiérrez et al., 2015). Les feuilles, les fruits, 1'écorce
et méme les racines sont utilisés dans la préparation de remedes pour divers troubles de
santé. Par exemple, les fruits de Ziziphus spina-christi sont souvent consommes pour
leurs propriétés tonifiantes, digestives et antidiarrhéiques (Khalil et al., 2018). De plus,
les décoctions et les teintures de feuilles et d'écorce sont traditionnellement utilisées
pour soulager des affections telles que les troubles respiratoires, les infections cutanées,

et les douleurs abdominales (Kamal et al., 2017).

Les racines et 1'écorce de l'arbre sont également utilisées pour leurs effets
antimicrobiens et anti-inflammatoires dans la médecine traditionnelle (Rajendran et al.,
2016). Ces pratiques sont souvent transmises de génération en génération, et une étude
ethnobotanique a montré que Ziziphus spina-christi est utilis€¢ par les communautés

rurales pour améliorer la vitalité et la longévité (Mahmoud et al., 2019).
1.4.2. Utilisation en pharmacopée locale

Ziziphus spina-christi est largement utilis¢é dans la pharmacopée locale, non
seulement en raison de ses propriétés médicinales, mais aussi de ses effets
thérapeutiques documentés par diverses recherches modernes. Des études
pharmacologiques ont mis en ¢évidence l'activité antioxydante, antidiabétique,
analgésique, antibactérienne et anti-inflammatoire des extraits de cette plante (Amin

et al., 2020). Les extraits de fruits et d'écorce sont utilisés dans de nombreuses régions

)
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pour traiter des maladies telles que le diabéte, les maladies cardiaques et les troubles
gastro-intestinaux (A/i et al., 2015). De plus, 1'écorce et les feuilles sont employées
dans le cadre de la gestion des douleurs arthritiques et des infections cutanées

(Sahraoui et al., 2018).

Une étude de pharmacopée a révélé que les flavonoides et saponines présents dans
les différentes parties de la plante sont responsables de ses effets thérapeutiques (Khan
et al., 2017). Les extraits de Ziziphus spina-christi sont intégrés dans des formulations
de créemes et de pommades destinées a traiter des problémes dermatologiques, ainsi

que dans des sirops pour traiter des infections respiratoires (Garg et al., 2016).

1.4.3. Parties de la plante utilisées : feuilles, écorce, fruits, racines

e Feuilles : Les feuilles de Ziziphus spina-christi sont utilisées principalement
pour leur activit¢ antioxidante et antimicrobienne. Elles sont souvent
préparées en décoction ou en infusion pour traiter des troubles digestifs et
comme calmant dans le traitement des troubles anxieux et des insomnies
(Saxena et al., 2019). De plus, des extraits de feuilles ont montré une activité

antidiabétique (Igbal et al., 2016).

e Ecorce : L'écorce est largement utilisée dans la médecine traditionnelle pour
traiter des maladies infectieuses et inflammatoires. Elle est utilisée sous forme
de décoction pour traiter les infections urinaires et comme analgésique dans

le traitement de douleurs musculaires et articulaires (Sahraoui et al., 2018).

e Fruits : Les fruits, qui sont sucrés et comestibles, sont employés principalement
pour leur effet tonifiant et digestif. Les extraits de fruits ont montré une
efficacité¢ dans le traitement des troubles digestifs, des diarrhées, et dans la
gestion des maux de ventre (7Tewari et al., 2016). De plus, les fruits sont
considérés comme bénéfiques pour la réduction du cholestérol et la protection

du foie.

e Racines : Les racines de Ziziphus spina-christi sont utilisées en decoction ou
en poudres pour leurs effets antimicrobiens et anti-inflammatoires. Elles sont
¢galement appliquées pour soulager les douleurs rhumatismales et traiter les

problémes de peau (Rajendran et al., 2016).
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L.5. Constituants phytochimiques généraux

La plante Ziziphus spina-christi est riche en divers composés phytochimiques qui
lui conférent ses propriétés médicinales et pharmacologiques. Les constituants
phytochimiques peuvent étre classés en deux catégories principales : les métabolites
primaires et les métabolites secondaires. Cette section présente un résumé des classes
chimiques identifiées dans cette plante, suivi d’une discussion sur les métabolites

primaires et secondaires.
I.5.1. Résumé des principales classes chimiques identifiées

Les recherches scientifiques ont permis d’identifier plusieurs classes chimiques
dans différentes parties de Ziziphus spina-christi, notamment les feuilles, les fruits,
I'écorce et les racines. Ces classes sont notamment représentées par des saponines,
flavonoides, tanins, acides phénoliques, et des glycosides. Chaque classe chimique
joue un role essentiel dans les activités pharmacologiques observées dans les extraits

de la plante. Voici un résumé des principales classes chimiques :

1. Saponines : Les saponines sont des composés glycosides qui possedent des
propriétés antimicrobiennes et anti-inflammatoires. Elles sont présentes en
grande quantité dans les feuilles et 1'écorce (Khalil et al., 2017). Elles sont
responsables des effets antidiabétiques et antioxydants de la plante (Amin et

al., 2020).

2. Flavonoides : Les flavonoides sont des polyphénols qui exercent des effets
antioxydants et anti-inflammatoires. Ils sont largement présents dans les fruits
et feuilles de Ziziphus spina-christi (Ali et al., 2015). Parmi les flavonoides, on

trouve des composé€s comme la quercétine et la kaempférol.

3. Tanins : Les tanins, principalement retrouvés dans I'écorce et les racines, ont
des propriétés antimicrobiennes et anti-inflammatoires. Ils sont également
utilisés dans les traitements des diarrhées et des troubles digestifs (Sahraoui

etal., 2018).

4. Acides phénoliques : Les acides phénoliques, notamment 1’acide férulique et
I’acide caféique, sont présents dans les feuilles et fruits. Ces composés jouent
un réle clé dans I’activité¢ antioxydante et antibactérienne de la plante (Khan

etal., 2017).
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5. Glycosides : Les glycosides sont ¢galement retrouvés dans plusieurs parties de
la plante et contribuent a ses effets cardioprotecteurs et anti-inflammatoires.
Ils agissent en facilitant la libération de certains métabolites bioactifs dans

I’organisme (Igbal et al., 2016).
1.5.2. Métabolites primaires et secondaires

Métabolites primaires : Les métabolites primaires sont essentiels pour le
métabolisme de base de la plante et jouent un role fondamental dans sa croissance et
son développement. Dans Ziziphus spina-christi, les principaux métabolites primaires

comprennent :

e Sucres : Les sucres, notamment les monosaccharides et oligosaccharides, sont
importants pour la production d'énergie et la biosynthése des protéines. Ils
sont également utilisés comme substrats énergétiques dans les processus

métaboliques.

e Acides aminés : Des acides aminés essentiels tels que glutamine et asparagine
ont été détectés dans les tissus de la plante. Ces métabolites sont cruciaux pour

la synthése des protéines et pour les réactions enzymatiques (Saxena et al.,
2019).

o Lipides : Les acides gras et lipides sont présents dans les graines et ont une
fonction énergétique importante, en plus de jouer un role dans la protection

cellulaire.

Métabolites secondaires : Les métabolites secondaires jouent un role essentiel
dans les stratégies de défense de la plante contre les stress environnementaux et les
pathogenes. Ziziphus spina-christi posséde une large variété de métabolites secondaires

qui ont des propriétés pharmacologiques.

La plante Ziziphus spina-christi est riche en divers métabolites secondaires
bioactifs, notamment les saponines, flavonoides, tanins, alcaloides et acides
phénoliques, qui lui conférent une vaste gamme d'activités pharmacologiques. Les
saponines, largement distribuées dans les feuilles, I’écorce et les fruits, sont reconnues
pour leurs effets anti-inflammatoires, antidiabétiques et antimicrobiens (Khalil et al.,
2017). Les flavonoides, tels que la quercétine et la kaempférol, présents principalement

dans les feuilles et les fruits, sont des antioxydants puissants qui contribuent également
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aux propriétés antivirales, antibactériennes et anti-inflammatoires de la plante (4/i et

al., 2015).

Les tanins, localisés dans 1’écorce et les racines, sont appréciés pour leurs
propriétés astringentes, antioxydantes et antimicrobiennes, et sont traditionnellement
utilisés pour traiter les infections et les inflammations (Sahraoui et al., 2018). Bien que
moins abondants, certains alcaloides ont été identifiés dans les racines et semblent étre
impliqués dans les effets analgésiques et calmants de la plante (Igbal et al., 2016).
Enfin, les acides phénoliques, prédominants dans les feuilles et les fruits, conférent

une activité antioxydante et antibactérienne notable (Khan et al., 2017).

Tableau 04. Principaux composés bioactifs de Ziziphus spina-christi, localisation

et effets biologiques
Composé Localisation principale  Propriétés biologiques Référence
Saponines Feuilles, écorce, fruits Anti-inflammatoire, Khalil et al., 2017
antidiabétique,
antimicrobien
Flavonoides Feuilles, fruits Antioxydant, antiviral, Alietal, 2015

antibactérien, anti-

inflammatoire
Tanins Ecorce, raciness Astringent, antimicrobien, Sahraoui et al.,
antioxidant 2018
Alcaloides Racines Analgésique, calmant Igbal et al., 2016

Acides

phénoliques

Feuilles, fruits

Antioxydant, antibactérien

Khan et al., 2017
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1.6. Activités biologiques rapportées

Ziziphus spina-christi est une plante médicinale reconnue pour ses diverses
activités biologiques, notamment ses propriétés antioxydantes, antimicrobiennes, anti-
inflammatoires et anticancéreuses. Ces activités sont principalement attribuées aux
métabolites secondaires présents dans ses différentes parties (feuilles, écorce, fruits).
Cette section présente une synthése des principales activités biologiques rapportées et

des études in vitro et in vivo disponibles pour chacune.
1.6.1. Activités biologiques

% Antioxydante
Les extraits de Ziziphus spina-christi posseédent des propriétés antioxydantes
significatives, attribuées a la présence de flavonoides, acides phénoliques et
saponines. Ces composés agissent en neutralisant les radicaux libres et en inhibant
les processus oxydatifs dans I’organisme. Des études ont démontré que les extraits de
la plante réduisent les niveaux de malondialdéhyde (MDA), un marqueur du stress
oxydatif, tout en augmentant les niveaux d’enzymes antioxydantes comme la catalase

et la superoxyde dismutase (A/i et al., 2015).

% Antimicrobienne
Les extraits de Ziziphus spina-christi ont montré des effets antimicrobiens contre
une gamme variée de micro-organismes, notamment des bactéries et des
champignons. Des tests de diffusion sur gélose ont révélé une activité inhibitrice contre
des pathogenes tels que Escherichia coli, Staphylococcus aureus, et Candida albicans
(Khalil et al., 2017). Cette activité antimicrobienne est généralement attribuée aux
tanins, flavonoides et saponines, qui interagissent avec les membranes cellulaires des

pathogénes, perturbant leur intégrité.

% Anti-inflammatoire

Les extraits de Ziziphus spina-christi exercent des effets anti-inflammatoires
notables, principalement en inhibant des enzymes clés dans les voies inflammatoires,
telles que la cyclooxygénase-2 (COX-2). Cela réduit la production de prostaglandines
responsables de I’inflammation. Des études ont montré que les extraits de feuilles et

d’écorce réduisent I’inflammation dans des modéles expérimentaux d’arthrite et
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d’cedéme (Igbal et al., 2016). Les saponines ct flavonoides sont les principaux

composés responsables de cet effet.

+ Anticancéreuse
La plante a montré des propriétés anticancéreuses dans diverses études, en
particulier contre les cellules de cancers du sein, de la peau et du foie. Les extraits de
Ziziphus spina-christi induisent I'apoptose dans les cellules cancéreuses, en régulant
des protéines anti-apoptotiques et des facteurs de transcription impliqués dans la
survie cellulaire. Des études ont observé des réductions significatives de la viabilité
cellulaire et des marqueurs tumoraux dans des modéles expérimentaux de cancer (A/i

etal.,, 2015).

+ Etudes in vitro
De nombreuses études in vitro ont été menées pour €valuer les effets biologiques
de Ziziphus spina-christi. Celles-ci incluent des tests sur des lignées cellulaires
humaines pour étudier les propriétés antioxydantes, antimicrobiennes, anti-

inflammatoires et anticancéreuses. Parmi les études in vitro notables :

e Antioxydant : L’évaluation des extraits de feuilles a révélé une activité
antioxydante comparable a celle de la vitamine C, en utilisant des tests comme
le DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle) pour la réduction des radicaux libres
(Khan et al., 2017).

e Antimicrobienne : Des tests de diffusion sur gélose ont montré que les extraits
d’écorce de Ziziphus spina-christi étaient efficaces contre des bactéries gram-

positives et gram-négatives (Sahraoui et al., 2018).

o Anti-inflammatoire : Les extraits de la plante ont montré une réduction
significative des niveaux de TNF-a et IL-6 dans des modeles cellulaires infligés
par des lipopolysaccharides (LPS), suggérant un potentiel dans le traitement

de maladies inflammatoires chroniques (Igbal et al., 2016).

o Anticancéreuse : Les extraits de Ziziphus spina-christi ont induit 1'apoptose
dans des lignées de cellules cancéreuses humaines par activation de la voie des

caspases et inhibition de la protéine Bcl-2 (A/i et al., 2015).

+ Etudes in vivo
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Les études in vivo ont permis d'examiner les effets biologiques dans des modé¢les
animaux, en particulier sur des rongeurs. Ces études ont confirmé les résultats observés
in vitro et ont mis en évidence des effets antidiabétiques, antitumoraux, anti-

inflammatoires, et antioxydants.

o Antidiabétiques : Les extraits de Ziziphus spina-christi ont montré une
réduction significative des niveaux de glucose sanguin dans des mode¢les de

diabete induit chez des rats (Amin et al., 2020).

e Anticancéreuse : Dans des modeles murins de cancer du sein, I’administration
d’extraits de la plante a entrainé une réduction de la croissance tumorale et de
la métastase. Cette réduction de la taille des tumeurs a été associée a I’induction

de l'apoptose et a la régulation des voies de signalisation cellulaire (A/i et al.,

2015).

o Anti-inflammatoire : Des ¢tudes in vivo ont montré que les extraits de Ziziphus
spina-christi réduisaient significativement les symptomes d’arthrite induite et

les niveaux d'inflammation systémique chez des rats (Igbal et al., 2016).
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Partie II : Etude des polysaccharides présents dans
Ziziphus spina-christi

I1.1. Nature des polysaccharides

Les polysaccharides extraits de Ziziphus spina-christi sont principalement
constitués de divers types de sucres complexes, et leur nature varie en fonction des
parties de la plante étudiées. Ces polysaccharides sont souvent associés a des
propriétés bioactives qui conférent a la plante une valeur médicinale et industrielle.
Leur structure et leurs fonctions sont étroitement liées a leur origine dans différentes

parties de la plante, telles que les feuilles, fruits et mucilages.
II.1.1. Types de polysaccharides

Les polysaccharides présents dans Ziziphus spina-christi peuvent étre classés en
plusieurs types, selon leurs structures et leurs unités constitutives. Les recherches ont
identifi¢ plusieurs classes de polysaccharides, dont les acides uroniques, les

arabinogalactanes, ainsi que des béta-glucanes et des hémicelluloses.

+ Acides uroniques
Les acides uroniques sont des dérivés de monosaccharides dans lesquels un
groupe hydroxyle (-OH) est oxydé en un groupe carboxyle (-COOH). Dans Ziziphus
spina-christi, des acides uroniques tels que l'acide galacturonique ont ét¢ identifiés
dans les polysaccharides présents dans les pectines extraites des fruits et des mucilages
(El-Hawary et al., 2017). Ces acides sont responsables des propriétés gélifiantes de ces

polysaccharides et sont largement utilisés dans I'industrie alimentaire.

+ Arabinogalactanes
Les arabinogalactanes sont des hétéropolysaccharides qui contiennent
principalement des unités de galactose et d'arabinose. Ils sont souvent trouvés dans les
mucilages et les feuilles de Ziziphus spina-christi. Ces polysaccharides possedent des
propriétés hydratantes et sont connus pour leurs effets bénéfiques sur la peau,
notamment dans les applications cosmétiques (El-Shanawany et al., 2018). Les
arabinogalactanes peuvent également jouer un role dans l'immunomodulation en

stimulant les cellules immunitaires comme les macrophages.

+ Béta-glucanes
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Les béta-glucanes sont des polysaccharides qui contiennent des résidus de glucose
liés par des liaisons glycosidiques B-1,3 et B-1,4. Ces polysaccharides ont montré des
effets immunostimulants et anti-inflammatoires dans plusieurs études sur Ziziphus
spina-christi, en particulier dans les écorces et les feuilles de la plante (Singh et al.,
2019). Les béta-glucanes sont également utilisés dans les compléments alimentaires

pour leurs effets bénéfiques sur la santé intestinale et le systéme immunitaire.

+ Hémicelluloses
Les hémicelluloses sont des polysaccharides structuraux présents dans les parois
cellulaires des plantes. Dans Ziziphus spina-christi, les hémicelluloses comprennent des
chaines de xylose et glucose, qui sont des composants clés des feuilles et de 1'écorce.
Ces polysaccharides jouent un réle crucial dans le soutien de la structure cellulaire de
la plante et peuvent avoir des propriétés anti-inflammatoires et antioxydantes

lorsqu'elles sont extraites et utilisées en médecine (El-Shanawany et al., 2018).
I1.1.2. Origine des extraits

Les polysaccharides présents dans Ziziphus spina-christi sont extraits de
différentes parties de la plante, chacune ayant des caractéristiques spécifiques liées a la

fonction et aux propriétés thérapeutiques de ces polysaccharides.

+ Feuilles

Les feuilles de Ziziphus spina-christi sont une source importante de mucilages et
d'arabinogalactanes. Les extraits de feuilles sont utilisés pour leurs propriétés
hydratantes, émollientes, et anti-inflammatoires. Les polysaccharides extraits de
cette partie de la plante sont souvent utilisés en cosmétique pour leur capacité a
améliorer 'hydratation de la peau et a traiter les affections cutanées telles que les
bralures et les irritations (El-Shanawany et al., 2018). De plus, les polysaccharides des
feuilles ont montré des effets antioxydants, ce qui les rend utiles dans la prévention

des maladies liées au stress oxydatif.

+ Fruits
Les fruits de Ziziphus spina-christi contiennent des pectines, des acides
uroniques et des polysaccharides solubles, qui leur conférent des propriétés
gélifiantes et anti-inflammatoires. Ces polysaccharides sont largement utilisés dans
l'industrie alimentaire pour la fabrication de confitures, gelées et autres produits

transformés. Ils sont ¢également étudiés pour leurs effets antidiabétiques et

)
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antioxydants (El-Hawary et al., 2017). Les fruits sont particulie¢rement riches en
pectine qui a des propriétés viscoélastiques et est utilisée pour ses effets régulateurs sur

le systeme digestif.

+ Mucilages
Les mucilages extraits des différentes parties de la plante, notamment des feuilles,
écorces, ct racines, sont des polysaccharides solubles dans I'eau et forment des gels
visqueux au contact de I'eau. Ces mucilages sont utilisés en phytothérapie pour leurs
effets émollients, anti-inflammatoires, et antioxydants. IIs ont des applications dans
le traitement des troubles digestifs et de la constipation, ainsi que dans la préparation
de produits cosmétiques pour leur capacité a hydrater et protéger la peau (El-

Shanawany et al., 2018).
I1.2. Méthodes d’extraction et de purification

L'extraction et la purification des polysaccharides de Ziziphus spina-christi
nécessitent des méthodes adaptées a la nature complexe et aux propriétés des
polysaccharides. Ces polysaccharides peuvent étre extraits a partir de différentes parties
de la plante, notamment les feuilles, les fruits, les mucilages et les racines. Les
techniques d'extraction et de purification visent a obtenir des polysaccharides bioactifs

dans leur forme la plus pure, tout en préservant leurs propriétés thérapeutiques.
I1.2.1. Méthodes aqueuses, a chaud, enzymatiques ou alcalines

+ Méthodes aqueuses
L'extraction aqueuse est I'une des méthodes les plus couramment utilisées pour
obtenir des polysaccharides de Ziziphus spina-christi, en raison de sa simplicité, de son
efficacité et de son absence de solvants organiques. Cette méthode consiste a traiter la
plante avec de I'eau chaude ou froide pour solubiliser les polysaccharides dans le milieu
aqueux. Les extraits aqueux sont ensuite filtrés pour éliminer les impuretés et

concentrés par évaporation (El-Hawary et al., 2017).

e Avantages : L'extraction aqueuse est considérée comme une méthode
respectueuse de l'environnement, et elle est particulierement efficace pour
extraire des polysaccharides solubles dans 1'eau, tels que les pectines et les

mucilages.
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o Limites : Cette méthode peut étre moins efficace pour extraire des
polysaccharides de haut poids moléculaire, car lI'eau chaude peut parfois
dégrader certaines structures moléculaires sensibles (E/-Shanawany et al.,

2018).

+ Méthodes a chaud
L'extraction a chaud est réalisée en chauffant les tissus végétaux a une température
comprise entre 60 et 100°C. Ce procédé permet de libérer efficacement les
polysaccharides qui se trouvent dans les parois cellulaires de la plante. Les conditions

thermiques sont optimisées pour éviter la dégradation thermique des polysaccharides.

o Avantages : Cette méthode est efficace pour extraire des polysaccharides des
feuilles et des fruits de Ziziphus spina-christi, ou les polysaccharides sont

présents sous forme de complexes dans les parois cellulaires.

o Limites : Les températures ¢élevées peuvent affecter la stabilité¢ de certains
polysaccharides, comme les arabinogalactanes, rendant cette méthode moins

adaptée a certains types d'extraits (Singh et al., 2019).

+ Méthodes enzymatiques
Les méthodes enzymatiques utilisent des enzymes spécifiques, telles que des
cellulases, pectinases et hémicellulases, pour dégrader les parois cellulaires et libérer
les polysaccharides. Cette technique est particulierement utile pour extraire des

polysaccharides complexes comme les hémicelluloses et les pectines.

e Avantages : L'extraction enzymatique est plus douce par rapport aux méthodes
thermiques, ce qui permet de préserver les propriétés bioactives des
polysaccharides. Elle est également plus spécifique et peut étre utilisée pour
extraire des polysaccharides de haut poids moléculaire avec une efficacité

accrue (El-Shanawany et al., 2018).

o Limites : Les colts et le temps associés a l'utilisation d'enzymes spécifiques
peuvent étre un inconvénient pour les applications industrielles a grande

échelle.

+ Meéthodes alcalines
L'extraction alcaline utilise une solution basique, souvent a base d'hydroxyde de

sodium (NaOH), pour dissoudre les polysaccharides dans les parois cellulaires
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végétales. Ce processus permet de solubiliser des polysaccharides lignocellulosiques

et est particulierement efficace pour obtenir des hémicelluloses.

o Avantages : Cette méthode est efficace pour extraire des polysaccharides
complexes a partir des écorces de Ziziphus spina-christi et peut permettre
d'obtenir des extraits riches en béta-glucanes et arabinogalactanes (Singh et

al., 2019).

o Limites : L'utilisation de solutions alcalines peut entrainer la dégradation ou la
modification chimique de certains polysaccharides, ce qui peut altérer leurs

propriétés bioactives.
I1.2.2. Techniques de précipitation (ex : éthanol), dialyse, lyophilisation

+ Précipitation avec de 1'éthanol
La précipitation a I'éthanol est une méthode courante pour purifier et concentrer les
polysaccharides extraits. L'éthanol est ajouté a l'extrait aqueux pour induire la
précipitation des polysaccharides solubles. Cette méthode est particuliérement utile
pour les polysaccharides hydrosolubles, comme les pectines et les mucilages, qui se

précipitent sous forme de gels a I'ajout d'éthanol.

o Avantages : Cette méthode est simple, rapide et peu cofiteuse. Elle permet
d'obtenir des polysaccharides relativement purs, et elle est largement utilisée

dans l'industrie alimentaire et pharmaceutique.

o Limites : La solubilité de certains polysaccharides peut étre modifiée par la
concentration d'éthanol, ce qui peut limiter 'efficacité de la précipitation (EI-

Hawary et al., 2017).

+ Dialyse
La dialyse est une méthode de purification des polysaccharides, qui utilise une
membrane semi-perméable pour séparer les petites molécules et les sels des
polysaccharides plus gros. Elle est particulierement utile pour éliminer les impuretés

solubles et obtenir des extraits plus concentrés en polysaccharides bioactifs.

e Avantages : La dialyse est un procédé tres efficace pour purifier les extraits
aqueux de polysaccharides, en ¢liminant les petites molécules et les

contaminants.
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o Limites : Ce procédé est relativement lent et nécessite des équipements
spécifiques, ce qui peut en limiter 1'usage dans les environnements industriels a

grande échelle (El-Shanawany et al., 2018).

+ Lyophilisation
La lyophilisation (ou déshydratation par congélation) est utilisée pour conserver
les extraits de polysaccharides aprés leur extraction et purification. Cette méthode
consiste a congeler l'extrait, puis a ¢éliminer 1'eau par sublimation sous vide, ce qui

permet d'obtenir un produit sec, stable et concentré.

o Avantages : La lyophilisation permet de conserver la structure et les propriétés
des polysaccharides a long terme, en réduisant les risques de dégradation
thermique ou oxydative. Les produits lyophilisés sont également faciles a

transporter et a stocker.

o Limites : La lyophilisation peut étre coliteuse et nécessite des équipements
spécialisés. De plus, certains polysaccharides sensibles peuvent perdre certaines

propriétés lors du processus (Singh et al., 2019).
I1.3. Caractérisation physico-chimique

La caractérisation physico-chimique des polysaccharides extraits de Ziziphus
spina-christi est cruciale pour comprendre leur structure, leur comportement et leurs
propriétés bioactives. Différentes techniques analytiques sont utilisées pour déterminer
la masse moléculaire, la viscosité, les structures moléculaires et les composants

chimiques des polysaccharides.
I1.3.1. Masse moléculaire, viscosité, spectroscopie FTIR, RMN, chromatographie

+ Masse moléculaire

La détermination de la masse moléculaire des polysaccharides extraits de Ziziphus
spina-christi est essentielle pour évaluer leur homogénéité et leurs propriétés
fonctionnelles. La masse moléculaire peut étre mesurée a I'aide de 1a chromatographie
en gel-filtration (GFC) ou de la spectrométrie de masse (MS), qui permettent de
séparer les polysaccharides en fonction de leur taille et de leur poids moléculaire (E1-
Shanawany et al., 2018). Une masse moléculaire élevée peut étre associée a des
polysaccharides ayant des propriétés viscoélastiques importantes et un pouvoir

gélifiant.
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e Avantages : Permet de déterminer la taille et la distribution moléculaire des

polysaccharides.

o Limites : Les polysaccharides de poids moléculaire élevé peuvent étre difficiles

a analyser en raison de leur complexité structurelle.

+ Viscosité
La wviscosit¢ est une propriét¢ importante pour évaluer l'aptitude des
polysaccharides dans des applications telles que les produits alimentaires, cosmétiques
et pharmaceutiques. Les polysaccharides de Ziziphus spina-christi ont montré une
viscosité élevée, ce qui suggere qu'ils pourraient étre utilisés comme agents
épaississants ou gélifiants. La viscosité est mesurée en fonction de la concentration de

polysaccharides et de la température.

e Avantages : Fournit des informations sur la fluidité et la texture des solutions

de polysaccharides.

o Limites : Les résultats peuvent étre influencés par la température et la

concentration des solutions (Singh et al., 2019).

+ Spectroscopie FTIR (InfraRouge a Transformée de Fourier)

La spectroscopie FTIR est utilisée pour identifier les groupes fonctionnels présents
dans les polysaccharides. Cette méthode permet de détecter les vibrations des liaisons
chimiques dans la structure moléculaire, fournissant des informations sur les groupes
hydroxyles, les acides carboxyliques, et les lignines qui composent les
polysaccharides. Les spectres FTIR obtenus pour les polysaccharides de Ziziphus
spina-christi révelent des pics caractéristiques des polysaccharides complexes, tels que

les pectines et les hémicelluloses (El-Hawary et al., 2017).

e Avantages : Permet I’identification rapide des groupes fonctionnels dans la

structure des polysaccharides.

o Limites : Peut étre difficile a interpréter pour les polysaccharides complexes

avec des structures ambigiies.

+ RMN (Résonance Magnétique Nucléaire)
La RMN est une technique de caractérisation de la structure chimique qui fournit

des informations détaillées sur les atomes de carbone et d'hydrogéne présents dans la
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structure des polysaccharides. Pour Ziziphus spina-christi, la RMN permet de
déterminer la configuration des monoméres (glucose, galactose, etc.) et leur liaison
dans la chaine polysaccharidique. Elle peut également étre utilisée pour identifier les

groupes fonctionnels et étudier la conformation des polysaccharides.

e Avantages : Fournit des informations structurales détaillées et peut étre utilisée

pour caractériser des polysaccharides complexes.

o Limites : Nécessite des échantillons purs et peut étre techniquement complexe

et colteuse.

+ Chromatographie
Les polysaccharides extraits de Ziziphus spina-christi peuvent étre caractéris€s par
des techniques de chromatographie telles que la chromatographie sur colonne
(HPLC) ou la chromatographie en phase gazeuse (GC), permettant de séparer les
différents constituants de la plante. Ces techniques permettent d'analyser les sucres
simples, les oligosaccharides, et les polysaccharides complexes. La HPLC est
particulierement utile pour analyser les profils de sucre des polysaccharides et

déterminer leur composition en termes de monosaccharides (Singh et al., 2019).

e Avantages : Permet de séparer et d'analyser les composants chimiques

complexes présents dans les extraits polysaccharidiques.

o Limites : Peut nécessiter un prétraitement minutieux des échantillons et des

équipements coliteux.
I1.3.2. Analyse structurale des monoméres (HPLC, GC-MS)

+ HPLC (Chromatographie Liquide Haute Performance)

L'HPLC est utilisée pour identifier et quantifier les monomeéres présents dans les
polysaccharides extraits de Ziziphus spina-christi. Cette technique permet de séparer et
d'analyser des monosaccharides comme le glucose, galactose, et xylose. L'HPLC est
couplée a des détecteurs comme l'indice de réfraction ou la détection UV pour

mesurer la concentration des monosaccharides dans les extraits.

e Avantages : Fournit une analyse quantitative et qualitative des sucres libres

dans les extraits de polysaccharides.
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o Limites : Peut étre affectée par la complexité des matrices végétales et
nécessiter des standards de référence pour l'identification des monomeéres

(Singh et al., 2019).

+ GC-MS (Chromatographie en Phase Gazeuse - Spectrométrie de
Masse)

La GC-MS est une méthode de séparation et d'analyse qui permet de détecter les
monomeres ct les oligosaccharides aprés dégradation par hydrolyse acide. Elle est
utilisée pour analyser des composés volatils ou thermosensibles dans les
polysaccharides extraits. La GC-MS fournit des informations détaillées sur les
structures chimiques des monomeres présents, notamment les sucres simples comme
glucose et fructose, ainsi que des composés secondaires produits par dégradation

thermique (El-Hawary et al., 2017).

e Avantages : Permet une analyse approfondie des composants chimiques des
polysaccharides et offre une résolution fine pour identifier des composés

volatils.

o Limites : La préparation des échantillons peut étre complexe et nécessite une
hydrolyse préalable des polysaccharides, ce qui peut modifier la structure

originale.

I1.4. Propriétés biologiques des polysaccharides

Les polysaccharides extraits de Ziziphus spina-christi ont suscité un intérét
croissant en raison de leurs propriétés biologiques diversifiées. Ces composés ont
démontré des effets bénéfiques dans plusieurs domaines, y compris
I’immunomodulation, les propriétés antioxydantes, et les effets prébiotiques ou anti-
inflammatoires. Cette section présente une synthése des principales propriétés

biologiques observées pour les polysaccharides de Ziziphus spina-christi.
I1.4.1. Activité immunomodulatrice

Les polysaccharides extraits de Ziziphus spina-christi ont montré des capacités
immunomodulatrices, influengant la réponse immunitaire de I'hote. Plusieurs études

ont suggéré que ces polysaccharides peuvent activer des cellules immunitaires telles
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que les macrophages et les lymphocytes T. Les polysaccharides agissent en régulant
la production de cytokines et d’anticorps, stimulant ainsi une réponse immunitaire plus

robuste.

Une étude menée par (El-Shanawany et al 2018) a révélé que les extraits de
polysaccharides de Ziziphus spina-christi augmentaient l'activité des macrophages et la
production de cytokines telles que I'IL-6 et I’'IL-1B, qui jouent un rdle clé dans les
réponses immunitaires inflammatoires. De plus, des polysaccharides de la plante ont
été trouvés efficaces pour induire 1’activation des cellules NK (Natural Killer),
augmentant la capacité du systéme immunitaire a lutter contre les infections et les

cellules tumorales.

e Avantages : Aide a renforcer la défense immunitaire, en particulier contre les

infections.

o Limites : Les mécanismes exacts de régulation restent partiellement compris et
nécessitent des ¢études approfondies pour une meilleure application

thérapeutique.
I1.4.2. Propriétés antioxydantes

Les propriétés antioxydantes des polysaccharides extraits de Ziziphus spina-
christi sont bien documentées. Ces polysaccharides sont capables de neutraliser les
radicaux libres, qui sont responsables de ’oxydation et des dommages cellulaires.
L’activité antioxydante des polysaccharides est souvent mesurée a 1'aide de tests tels
que le DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl), I'ABTS (2,2'-azinobis(3-

ethylbenzothiazoline-6-sulfonic acid)), et le test de la réduction du fer.

Une ¢étude par (El-Hawary et al. 2017) a montré que les polysaccharides extraits
des feuilles et des fruits de Ziziphus spina-christi présentent une activité¢ antioxydante
significative, comparée a d'autres extraits végétaux. Les résultats suggerent que ces
polysaccharides peuvent étre utilisés comme agents anti-ige et antidépresseurs,

réduisant les effets du stress oxydatif et de 1'inflammation chronique.

e Avantages : Aide a prévenir les maladies liées au vieillissement, comme les

maladies cardiovasculaires et neurodégénératives.
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o Limites : L'efficacité¢ peut varier en fonction de I'extrait et des conditions

expérimentales.
11.4.3. Effets prébiotiques ou anti-inflammatoires

Les polysaccharides de Ziziphus spina-christi ont également montré des effets
prébiotiques, favorisant la croissance de microorganismes bénéfiques dans le
microbiote intestinal. Ces polysaccharides agissent en tant que substrats pour des
bactéries intestinales telles que les lactobacilles et bifidobactéries, contribuant ainsi a

un équilibre sain du microbiome intestinal.

De plus, certains polysaccharides de Ziziphus spina-christi possedent des
propriétés anti-inflammatoires. Les études indiquent que ces polysaccharides inhibent
les voies inflammatoires médiées par les prostaglandines et les cytokines
inflammatoires. L'inhibition des cytokines comme I'TNF-a et 'IL-1p réduit les
symptdomes des maladies inflammatoires chroniques comme I'arthrite et les affections

intestinales inflammatoires.

Une étude de (Singh et al. 2019) a observé que I'administration de polysaccharides
de Ziziphus spina-christi chez des animaux modélisant I'inflammation colique a
diminué les marqueurs de l'inflammation et des lésions intestinales, suggérant un

potentiel thérapeutique dans les traitements de maladies inflammatoires chroniques.

o Avantages : Potentiel pour la gestion des troubles intestinaux, des maladies

inflammatoires et pour promouvoir une flore intestinale saine.

o Limites : Les effets a long terme et la dose optimale pour I'administration chez

I'humain nécessitent des recherches supplémentaires.
I1.4.4. Références a des études in vitro/in vivo

Les études in vitro et in vivo ont fourni des preuves solides des effets biologiques
des polysaccharides de Ziziphus spina-christi. Par exemple, des recherches in vitro ont
mis en €vidence l'activation de la production de cytokines par les macrophages apres
traitement avec des polysaccharides extraits des fruits (El-Shanawany et al., 2018). In
vivo, des mod¢les animaux ont montré que ces polysaccharides ont un effet protecteur
contre les lésions organiques induites par l'inflammation, et ont contribu¢ a

I’amélioration de la fonction immunitaire (Singh et al., 2019).
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Les résultats de ces études suggerent que les polysaccharides de Ziziphus spina-
christi possédent un large éventail d'effets thérapeutiques possibles, notamment dans
les domaines de I’immunité, de I’inflammation et de la santé intestinale. Cependant,
des essais cliniques a grande échelle sont nécessaires pour valider ces résultats et mieux

comprendre les mécanismes sous-jacents.
I1.5. Applications pharmaceutiques et thérapeutiques

Les polysaccharides extraits de Ziziphus spina-christi possédent un large éventail
d'applications potentielles dans le domaine pharmaceutique et thérapeutique. Grace a
leurs propriétés bioactives et a leurs caractéristiques physico-chimiques uniques, ces
polysaccharides peuvent étre utilisés comme excipients, gélifiants, et agents bioactifs

dans diverses formulations pharmaceutiques.
I1.5.1. Utilisation potentielle comme excipients, gélifiants ou agents bioactifs

Les polysaccharides de Ziziphus spina-christi présentent des caractéristiques
intéressantes pour leur utilisation comme excipients dans les formulations
pharmaceutiques. Un excipient est une substance qui, bien que non active, est utilisée
pour faciliter la formulation, la stabilité et la biodisponibilité des principes actifs dans
un médicament. Les polysaccharides extraits de cette plante, en raison de leur viscosité,

solubilité et capacité de rétention d'eau, sont particulierement adaptés a cet usage.

+ Excipients et gélifiants

Certains polysaccharides, notamment les arabinoses et galactanes, présentent des
propriétés gélifiantes et sont utilisés dans la formulation de gels ou de comprimés. Par
exemple, les polysaccharides extraits des mucilages de Ziziphus spina-christi peuvent
étre employés comme agents gélifiants dans la fabrication de comprimés a libération
prolongée ou de gels topiques. Leur capacité a former des matrices visqueuses ou
gélifiées permet d’améliorer la libération contrdlée des médicaments, ce qui est crucial
pour traiter des affections chroniques telles que l'arthrite ou les troubles gastro-

intestinaux (Khan et al., 2018).

+ Agents bioactifs
Outre leur role d'excipient, les polysaccharides de Ziziphus spina-christi possédent
des propriétés bioactives, ce qui les rend prometteurs comme agents thérapeutiques

dans le traitement de diverses affections. Leur action immunomodulatrice,
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antioxydante, et anti-inflammatoire (cf. section 2.4) leur confére un potentiel
thérapeutique dans des domaines tels que les maladies inflammatoires chroniques, les

infections et les troubles immunitaires.

Des recherches récentes ont montré que ces polysaccharides pourraient étre utilisés
comme agents anti-cancéreux en inhibant la prolifération des cellules tumorales et en
modulant la réponse immunitaire. Leur capacité a réguler les cytokines et & améliorer
l'efficacité¢ des thérapies anticancéreuses existantes en fait des candidats intéressants

pour les thérapies combinées dans le traitement du cancer (Singh et al., 2019).

En outre, les polysaccharides de Ziziphus spina-christi peuvent étre utilisés comme
agents prébiotiques pour favoriser la croissance de bactéries intestinales bénéfiques,
améliorant ainsi la santé¢ digestive. Leur role dans le maintien de 1'équilibre du
microbiome intestinal pourrait offrir une alternative thérapeutique aux traitements
traditionnels contre les troubles gastro-intestinaux comme la colite ou le syndrome du

colon irritable (El-Hawary et al., 2017).

e Avantages : Les polysaccharides de Ziziphus spina-christi peuvent offrir des
avantages thérapeutiques dans le traitement de diverses pathologies, en plus de

leurs propriétés fonctionnelles dans les formulations pharmaceutiques.

o Limites : L'utilisation de ces polysaccharides dans des applications
pharmaceutiques a grande échelle nécessite des études approfondies sur leur
sécurité, leur efficacité et leur biodisponibilité, notamment dans des essais

cliniques.
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Partie III : Etude des polyphénols présents dans
Ziziphus spina-christi
I11.1. Introduction aux composés phénoliques

Les composés phénoliques représentent une grande classe de métabolites
secondaires produits par les plantes. Ils sont caractérisés par la présence de groupes
hydroxyles (-OH) attachés a un noyau aromatique, une structure chimique qui leur
confere une grande diversité de propriétés biologiques. Ces composés jouent un role
crucial dans la protection des plantes contre les stress abiotiques (tels que les UV, la
sécheresse, et les agents pathogénes), tout en ayant des effets bénéfiques pour la santé

humaine, notamment en raison de leurs propriétés antioxydantes et anti-inflammatoires.
II1.1.1. Définition et classification des polyphénols

Les polyphénols sont une vaste classe de composés phénoliques comportant
plusieurs groupes phénols dans leur structure chimique. Leur classification repose
généralement sur la structure de base du noyau aromatique et les groupes fonctionnels
présents. En fonction de ces criteres, on distingue principalement les flavonoides, les

acides phénoliques, les tanins, et les stilbénes.

e Flavonoides : Ce groupe inclut des composés comme la quercétine, la
kaempférol, la catéchine, et la myricétine. Ils sont présents dans de nombreuses
plantes et sont bien connus pour leurs propriétés antioxydantes, anti-

inflammatoires et anticancéreuses.

e Acides phénoliques : Ce groupe comprend des composés tels que I’acide
caféique, I’acide chlorogénique, et 1’acide férulique. Ces acides sont souvent
associés a des activités antioxydantes et anti-inflammatoires importantes et sont

fréquemment trouvés dans les fruits, les [égumes et le café.

o Tanins : Les tanins sont des polyphénols complexes et se divisent en deux
catégories : les tanins hydrolysables et les tanins condensés. Ils sont
responsables de I’astringence de nombreux aliments et boissons, comme le vin

et le thé. Ils ont également des propriétés antimicrobiennes et antivirales.
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o Stilbénes : Ce groupe inclut des composés comme le resvératrol, qui est
largement étudié pour ses effets bénéfiques sur la santé cardiaque et ses

propriétés anticancéreuses.
I11.1.2. Importance biologique des polyphénols végétaux

Les polyphénols jouent un role essentiel dans la protection des plantes contre
diverses formes de stress, qu'elles soient dues a des facteurs abiotiques (comme
l'exposition aux rayonnements UV, la sécheresse, et les variations de température) ou
biotiques (tels que les infections fongiques, bactériennes et virales). Ils contribuent a la
défense de la plante en inhibant l'activité de certains pathogeénes et en réduisant les
dommages cellulaires causés par les radicaux libres produits pendant des conditions

stressantes.

Pour I'homme, les polyphénols sont reconnus pour leurs multiples effets bénéfiques
pour la santé. Leur activité antioxydante est l'une des plus étudiées, puisqu'ils
neutralisent les radicaux libres responsables du vieillissement cellulaire et des maladies
chroniques, telles que les maladies cardiovasculaires, le cancer, et le diabéte. De plus,
de nombreuses études suggerent que les polyphénols ont des effets anti-
inflammatoires, en inhibant la production de cytokines et d'autres médiateurs
inflammatoires. Ils peuvent également avoir des propriétés anticancéreuses, en
régulant les voies de signalisation cellulaires et en induisant 1'apoptose des cellules

tumorales.

Les polyphénols sont également impliqués dans des effets neuroprotecteurs, ou
leur capacité a réduire le stress oxydatif et a moduler I'inflammation cérébrale les rend
intéressants dans la prévention des maladies neurodégénératives telles que la maladie
d'Alzheimer et la maladie de Parkinson. Enfin, certaines études mettent en évidence des
effets antidiabétiques des polyphénols, grace a leur capacité a améliorer la sensibilité

a l'insuline et a réguler la glycémié.

En résumé, les polyphénols végétaux sont des composés biologiquement actifs
ayant des effets bénéfiques notables tant pour la protection des plantes que pour la santé
humaine. Ces propriétés multiples font des polyphénols un sujet de recherche majeur,

avec des applications potentielles en médecine, en pharmacologie, et en nutrition.
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II1.2. Méthodes d’extraction et d’identification

L’extraction et 1’identification des polyphénols dans les plantes reposent sur des
procédés précis permettant d’isoler efficacement ces composés bioactifs. Les méthodes
d’extraction visent & obtenir des extraits riches en polyphénols, qui seront ensuite
analysés a 1’aide de techniques chromatographiques avancées pour en déterminer la

composition chimique et les propriétés biologiques.

L’une des méthodes les plus couramment utilisées pour I’extraction des
polyphénols consiste & employer des solvants polaires tels que le méthanol, I’éthanol
ou I’acétone. Ces solvants ont ’avantage de bien solubiliser les composés phénoliques,

tout en étant relativement sirs, peu colteux, et faciles a éliminer aprés extraction.

Le méthanol est un solvant trés efficace pour extraire une large gamme de
polyphénols, notamment les flavonoides et les acides phénoliques. Il est souvent utilisé
pour produire des extraits concentrés en composés bioactifs, adaptés a des analyses

ultérieures (Jadhav et al., 2020).

L’éthanol est largement utilisé en raison de sa faible toxicité et de sa compatibilité
avec les applications alimentaires et pharmaceutiques. Il permet une extraction efficace
des polyphénols hydrosolubles, tout en respectant les normes de sécurité pour les usages

humains (Singleton et al., 2016).

Quant a P’acétone, bien qu’étant moins polaire, elle est utilisée seule ou en
combinaison avec d’autres solvants pour cibler des polyphénols spécifiques. Ce solvant
permet d’atteindre une meilleure sélectivité, notamment pour les composés moins

solubles dans les solvants hautement polaires.

Ces extractions sont généralement effectuées a température ambiante avec
agitation, ou bien a chaud (extraction par reflux) afin d'améliorer le rendement. La
durée, la température et le ratio solvant/matiére végétale sont des paramétres essentiels

a optimiser selon la nature des polyphénols recherchés.
II1.2.1. Méthodes d’analyse : HPLC-DAD, LC-MS/MS, UV-vis

Apres D’extraction, la caractérisation et 1’identification des polyphénols présents
dans les extraits végétaux, notamment ceux issus de Ziziphus spina-christi, reposent sur

I’utilisation de méthodes analytiques avancées. Ces techniques, principalement
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chromatographiques et spectroscopiques, sont indispensables pour quantifier les

polyphénols et comprendre leurs roles biologiques.

Parmi les méthodes les plus répandues, la chromatographie liquide a haute
performance couplée a un détecteur a réseau de diodes (HPLC-DAD) est largement
utilisée pour 1’analyse qualitative et quantitative des composés phénoliques. Cette
technique permet de séparer efficacement les composants d’un extrait complexe et
d’identifier les polyphénols en fonction de leurs spectres UV-visibles. Grace a la
capacité du détecteur DAD a enregistrer plusieurs longueurs d’onde simultanément,
elle assure une reconnaissance plus précise de composés comme les flavonoides et les
acides phénoliques. Par exemple, Karakaya et al. (2019) ont utilis¢ la HPLC-DAD pour
analyser les profils phénoliques de plusieurs extraits végétaux, mettant en évidence sa

puissance discriminante et sa fiabilité.

La chromatographie liquide couplée a la spectrométrie de masse en tandem
(LC-MS/MS) constitue une méthode de référence pour I’identification structurale des
polyphénols. En combinant la séparation chromatographique avec la détection par
spectrométrie de masse, cette méthode permet d’identifier avec une grande sensibilité
et spécificité un large éventail de composé€s, méme présents a de faibles concentrations.
Elle est particuliérement utile pour détecter des polyphénols rares ou nouvellement
découverts. Une étude menée par (Qu et al. 2018) a démontré I’efficacité de la LC-
MS/MS dans la caractérisation détaillée des flavonoides complexes dans les extraits de

plantes médicinales.

La spectroscopie UV-visible (UV-vis) est également couramment employée,
notamment pour les analyses préliminaires ou de routine. Les polyphénols absorbent
fortement dans la région UV-visible, ce qui permet leur détection et leur quantification
de manicre rapide et économique. Bien qu’elle offre une résolution moindre comparée
aux méthodes chromatographiques, cette technique reste utile pour une évaluation
globale des extraits. Santos et al. (2021) ont mis en évidence 1’utilité de la spectroscopie

UV-vis dans le suivi de la teneur en polyphénols au cours des processus d’extraction.

L’utilisation combinée de ces trois approches permet ainsi une analyse compléte,
alliant rapidité, précision et sensibilité. Elles fournissent des données essentielles sur la

nature et la concentration des polyphénols dans différentes parties de Ziziphus spina-




Premiere Partie Synthese bibliographique

christi, contribuant a I’évaluation de ses propriétés pharmacologiques et de son

potentiel thérapeutique.
I11.3. Profil polyphénolique de la plante

Le profil polyphénolique de Ziziphus spina-christi (Jujubier épineux) est riche et
diversifié, comprenant plusieurs classes de composés phénoliques aux propriétés
bioactives importantes. Les polyphénols de cette plante sont principalement représentés
par des flavonoides, des tanins et d'autres composés phénoliques, qui jouent un rdle
crucial dans ses effets médicinaux, notamment ses propriétés antioxydantes, anti-

inflammatoires et antimicrobiennes.
II1.3.1. Flavonoides (rutoside, quercétine, kaempférol...)

Les flavonoides sont une classe de polyphénols largement présents dans Ziziphus
spina-christi, qui sont bien connus pour leurs puissantes activités antioxydantes et leurs
effets bénéfiques sur la santé¢ humaine. Parmi les flavonoides isolés de cette plante, les

plus notables sont le rutoside, la quercétine et le kaempférol.

o Rutoside (ou rutine) : Ce flavonoide est un glycoside de la quercétine et est
réputé pour ses effets antioxydants, anti-inflammatoires et vasoprotecteurs. Il
est fréquemment utilisé pour ses propriétés antithrombotiques et ses effets

bénéfiques sur la circulation sanguine (Zhou et al., 2019).

e Quercétine : La quercétine est un flavonoide largement étudié¢ pour ses
propriétés antioxydantes, anticancéreuses et anti-inflammatoires. Elle exerce
une activité anti-inflammatoire en inhibant les enzymes pro-inflammatoires

telles que la cyclooxygénase (COX) et les lipoxygénases (Liu et al., 2020).

o Kaempférol : Ce flavonoide présente des activités antioxydantes et anti-
inflammatoires. Il est également associ¢ a une protection contre les maladies
cardiovasculaires et a des effets anticancéreux en inhibant la croissance des

cellules tumorales (Li et al., 2020).

Les flavonoides de Ziziphus spina-christi jouent donc un réle clé dans les effets
thérapeutiques de la plante, en particulier pour les troubles inflammatoires et les

maladies dégénératives liées au stress oxydatif.
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I11.3.2. Tanins (condensés, hydrolysables)

Les tanins sont des polyphénols largement présents dans de nombreuses plantes et
sont classés en deux groupes principaux : les tanins condensés et les tanins
hydrolysables. Ziziphus spina-christi contient des tanins, qui contribuent a ses

propriétés antimicrobiennes, antioxydantes et anti-inflammatoires.

o Tanins condensés : Ces tanins, également appelés proanthocyanidines, sont des
polymeres de flavonoides. Ils ont des propriétés antioxydantes puissantes, en
piégeant les radicaux libres et en réduisant les dommages oxydatifs. De plus, ils
exercent des effets antimicrobiens et peuvent interagir avec les protéines et les

enzymes pour moduler les processus biologiques (Madrigal et al., 2019).

o Tanins hydrolysables : Les tanins hydrolysables se composent de molécules de
gallic acid et de ellagic acid, qui peuvent étre hydrolysés en présence d'eau et
d'un acide. Ces tanins sont bien connus pour leurs effets antioxydants, anti-
inflammatoires et antiviraux. Ils peuvent également avoir un effet bénéfique sur
la santé digestive en raison de leurs propriétés astringentes (Naoufal et al.,

2021).

Les tanins jouent donc un role essentiel dans la protection de la plante contre les
pathogénes et dans ses effets médicinaux. Ils sont ¢galement utilisés en médecine
traditionnelle pour traiter diverses affections, allant des infections a des troubles

digestifs.
I11.3.3. Autres composés phénoliques

En plus des flavonoides et des tanins, Ziziphus spina-christi contient d’autres
composés phénoliques qui contribuent a ses propriétés thérapeutiques et biologiques.
Ces composés comprennent des acides phénoliques, des lignanes et d’autres

polyphénols moins courants mais biologiquement actifs.

o Acides phénoliques : Les acides phénoliques, tels que 1’acide chlorogénique,
I’acide caféique, et I’acide férulique, sont des antioxydants puissants qui aident
a réduire le stress oxydatif et a prévenir I’inflammation. Ces acides jouent
également un role dans la prévention des maladies cardiovasculaires et ont des

propriétés antimicrobiennes (Khan et al., 2017).
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o Lignanes : Ces composés sont des dimeres de I’acide cinnamique et sont
¢galement présents dans Ziziphus spina-christi. 1ls sont connus pour leurs
propriétés antioxydantes et anticancéreuses. Ils agissent en inhibant les enzymes
responsables de la croissance tumorale et en réduisant les dommages cellulaires

causés par les radicaux libres (Sun et al., 2019).

L’ensemble des polyphénols présents dans Ziziphus spina-christi offre une large
gamme d’activités biologiques, allant de l'antioxydation a la protection contre les
infections et I'inflammation. Ces composés peuvent potentiellement étre utilisés dans

le développement de nouveaux médicaments et traitements phytothérapeutiques.
II1.4. Activités biologiques des polyphénols extraits

Les polyphénols extraits de Ziziphus spina-christi sont responsables de
nombreuses activités biologiques bénéfiques, dont des propriétés antioxydantes,
antimicrobiennes, antifongiques, ainsi que des effets anticancéreux et anti-
inflammatoires. Ces activités sont attribuées a la présence de flavonoides, de tanins et
d'autres composés phénoliques dans la plante. Les principales activités biologiques des

polyphénols extraits de cette plante sont détaillées ci-dessous.
IIL.5. Corrélations structure-activité

Les activités biologiques des polyphénols présents dans Ziziphus spina-christi
sont étroitement liées a leur structure chimique. La configuration des groupes
fonctionnels et du squelette phénolique détermine en grande partie leur efficacité dans
des activités telles que [’antioxydation, 1’antimicrobien, et l'anticancer. Une
compréhension approfondie des relations structure-activité permet de mieux
appréhender le mécanisme d'action de ces composés et d’optimiser leur utilisation dans

des applications pharmaceutiques.
IIL.5.1. Influence des groupes hydroxyles et du squelette phénolique sur Pactivité

Les groupes hydroxyles (-OH) et le squelette phénolique jouent un réle central dans
l'activité biologique des polyphénols de Ziziphus spina-christi. Les principaux effets

biologiques sont influencés par la disposition de ces groupes sur le noyau phénolique.

e Groupes hydroxyles : Les groupes hydroxyles présents sur les positions ortho

et para du noyau phénolique favorisent la capture des radicaux libres, ce qui
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améliore ’activité antioxydante des polyphénols. Ces groupes permettent une
interaction forte avec les radicaux libres par formation de liaisons hydrogene,
contribuant ainsi a une efficacité accrue dans la neutralisation des especes

réactives de I'oxygene (EROs).

e Squelette phénolique : Le squelette phénolique, qui comprend généralement
un ou plusieurs cycles benzéniques, est responsable de la capacité de ces
composés a interagir avec diverses cibles biologiques. Par exemple, les
flavonoides, tels que la quercétine et le kaempférol, présentent un squelette
phénolique qui permet l'inhibition des voies de signalisation inflammatoires et
la modération des réponses immunitaires. Cette configuration chimique leur
confere également une activité antimicrobienne efficace, notamment contre les

bactéries et les champignons.

Ainsi, les polyphénols avec plusieurs groupes hydroxyles et un noyau phénolique
bien structuré montrent des activités biologiques plus puissantes, en particulier dans les

tests antioxydants et anticancéreux (Gongalves et al., 2017).
IIL1.5.2. Comparaison avec d’autres espéces du genre Ziziphus

Le genre Ziziphus comprend plusieurs espeéces dont les polyphénols ont des
propriétés similaires a celles de Ziziphus spina-christi, mais les différences de structure
chimique influencent I’intensité et la spécificité de leurs activités biologiques. En
comparant les polyphénols extraits de Ziziphus spina-christi avec d'autres especes
comme Ziziphus jujuba ou Ziziphus mauritiana, on observe des variations notables

dans les types de flavonoides et de tanins présents, ainsi que dans leur efficacité.

e Ziziphus jujuba : Cette espece, souvent utilisée en médecine traditionnelle,
contient également des flavonoides, mais les principaux composés actifs sont
les saponines, qui agissent difféeremment des polyphénols. Toutefois, des études
montrent que les extraits de Ziziphus jujuba ont également des propriétés
antioxydantes et anti-inflammatoires, bien que leur efficacité soit légerement
inférieure a celle de Ziziphus spina-christi en raison de la structure différente

des flavonoides et des saponines. (Gao et al., 2013 ; Li et al., 2020).

e Ziziphus mauritiana : Comme Ziziphus spina-christi, cette espéce présente

des flavonoides (tels que la quercétine) et des tanins, mais sa composition
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chimique varie en termes de concentration en tanins condensés, ce qui affecte
son activité antimicrobienne et anticancéreuse. En revanche, Ziziphus spina-
christi montre une plus grande activité dans la réduction des espéces réactives
de I'oxygene (EROs), en partie grace a la structure de ses polyphénols, plus riche

en groupes hydroxyles. (Mosa et al., 2021 ; El Hadi et al., 2017).
I11.6. Applications biomédicales et cosmétiques potentielles

Les polyphénols extraits de Ziziphus spina-christi présentent un large éventail
d'applications potentielles dans les domaines biomédical et cosmétique. Grace a leurs
propriétés antioxydantes, antimicrobiennes, anti-inflammatoires et anticancéreuses, ces
composés peuvent étre intégrés dans des formulations thérapeutiques et cosmétiques

pour offrir des solutions naturelles et efficaces.
I11.6.1. Intégration dans les formulations naturelles

L'intégration des polyphénols de Ziziphus spina-christi dans des formulations
naturelles présente un grand intérét pour la médecine traditionnelle et moderne. Les
propriétés antioxydantes des polyphénols sont particulierement recherchées pour leur
capacité a neutraliser les radicaux libres, réduisant ainsi le stress oxydatif responsable
de nombreuses maladies chroniques et du vieillissement cellulaire. Cette capacité
permet leur utilisation dans des formulations anti-age et dans des traitements pour les

maladies neurodégénératives comme la maladie d'Alzheimer et Parkinson.

o Formulations anti-ages : Les polyphénols extraits des feuilles et des fruits de
Ziziphus spina-christi peuvent étre utilisés pour créer des crémes et des sérums
anti-ages. En raison de leur activité antioxydante, ils sont capables de prévenir
les dommages cutanés dus a I’exposition aux radicaux libres générés par les
rayons UV et la pollution. Les extraits de la plante peuvent étre utilisés dans des
cosmétiques naturels pour maintenir 1’¢lasticité de la peau, réduire les rides et

améliorer la texture cutanée.

e Soins de la peau et des cheveux : Grace a leur effet antimicrobien et anti-
inflammatoire, les polyphénols peuvent également étre intégrés dans des
produits de soin de la peau et des cheveux pour traiter des affections comme

I'acné, les infections bactériennes et fongiques, ainsi que les inflammations




Premiere Partie Synthese bibliographique

cutanées. Les formulations contenant ces extraits peuvent étre particulierement

efficaces pour réguler la production de sébum et calmer les irritations.

Les polyphénols de Ziziphus spina-christi sont donc des ingrédients naturels
prometteurs pour le développement de produits cosmétiques et dermatologiques, qui
non seulement respectent les critéres de naturalité, mais offrent également des bienfaits

pour la peau et la santé générale.
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I. Choix de la plante

Le genre Ziziphus, appartenant a la famille des Rhamnacées, regroupe des plantes
médicinales épineuses largement utilisées dans la médecine traditionnelle. Parmi elles,
Ziziphus Spina-Christi se distingue par sa richesse en composés bioactifs présents dans
ses feuilles, fruits et racines, lui conférant des propriétés nutritionnelles, cosmétiques et
thérapeutiques intéressantes. Cette polyvalence justifie 1’intérét scientifique porté a
cette espece dans le cadre de recherches visant a valoriser ses extraits pour des

applications biologiques et industrielles (Wang et al., 2016).
A. Principe d’étude

Dans le cadre de cette étude, nous nous sommes intéressés a 1’exploration du
potentiel bioactif de la plante Ziziphus spina-christi, a travers 1’extraction, la
caractérisation physico-chimique et 1’évaluation des activités biologiques de ses
extraits. L’objectif principal est de valoriser cette espéce médicinale comme source
naturelle d’antioxydants et de composés fonctionnels pouvant étre intégrés dans des
formulations cosmétiques ou parapharmaceutiques. L’approche adoptée repose sur des
méthodes d’extraction sélective, suivies de tests analytiques et biologiques standardisés
pour évaluer la richesse en métabolites secondaires et 1’efficacité fonctionnelle des

extraits obtenus
B. Récolte et parties étudiées

De nouveaux spécimens de fruits de Ziziphus spina-christi ont été collectés au
printemps 2023 dans la région de Naama (Sahara Nord Algérien), située
approximativement a 33.4101567° Nord de latitude et -0.2010233° Ouest de longitude
(Figure 01). Les échantillons collectés sont sechés et stockés a température ambiante.
Les fruits de la plante cible ont été récoltés et sechés a I'air libre & température ambiante
(environ 25°C) pendant quinze jours dans des conditions de ventilation appropriées

pour réduire leur teneur en eau. Aprés séchage, les fruits ont été broyés.

Les poudres résultantes ont été stockées dans des sacs en polymere scellés et protégées

de la lumiere jusqu'a ce que des analyses chimiques soient effectuées.
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Figure 01. Présentation de la région de prélévement des fruits de Zizyphus Spina
Christi (Google Map ,2025).

II. Matériel d’étude

Ce travail a été réalisé au laboratoire de la faculté des sciences de la nature et de
la vie, département de Biologie, Université d’EI-Oued. Ce laboratoire est spécialisé

dans l'extraction et la caractérisation des huiles végétales.

a. Matériel biologique
Un kilogramme de fruits de Ziziphus spina-christi a été acquis en avril 2025 aupres
de I’herboristerie "Al-Sayeh Loubza Spices and Herbs", située dans la région d’El-

Oued, en vue d’effectuer nos études (Figure 02).

Figure 02. Les fruites de Zizyphus
b. Produits chimiques et appareillages

Les produits chimiques et les appareillages utilisés au cours de 1’expérimentation

sont cosignés dans les tableaux (Annexes Olet 02).
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II1. Méthodologie de travail
II1.1. Etude des polysaccharides

L’¢tude des polysaccharides concerne I’extraction et le dosage des différents

constituants En oses totaux, en oses neutres, et oses acides et en protéines (Figure 03).

Choix des plantes, collecte , séchage et broyage
du matériel végétal (30 g de Poudre fine séche)

l

Extraction des polysaccharides
hydrosolubles

EXxtrait brut

- \
Etude de 1a Activités
X composition des l\ biologiques des
extraits bruts extraits bruts

v+ Dosages des oses neutres = Test DPPH

v Dosages des oses totau Activité anti-oxydante
v Dosages des protéines = Test FRAP

Figure 03. Différentes étapes expérimentales

II1.1.1. Extraction des polysaccharides hydrosolubles des Ziziphus spina-Christi.

Une agitation douce du matériau avec deux volumes d’éther de pétrole pendant
24 heures (Wang et al., 2013) est réalisée afin d’¢éliminer les composés lipidiques. Apres
filtration, le résidu est ensuite séché a température ambiante, a ’abri de la lumiére.
Les échantillons ainsi séchés sont macérés dans 100ml d’eau distillée (Chidouh et al.,
2014) pendant 2 heures a 80°C sous agitation. Une centrifugation (SIGMA. 15PK,
14000 RPM) a 4000rpm pendant 15mn (Chen et al., 2010) est effectuée. Le culot est
macéré une deuxieme fois par 50ml d’eau distillée dans les mémes conditions. Une
troisiéme extraction par macération a froid est faite pour le deuxieme culot dans 50ml
d’eau distillée a température ambiante durant une nuit, puis les trois surnageants sont
réunis. Les polysaccharides de 1’extrait concentré sont précipités a 1’aide de 3 volumes

d’isopropanol (95%) (Ibanez & Ferrero, 2003) pendant 24 heures a 4°C. Apres une
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centrifugation a 4000rpm pendant 15 mn, le culot est récupéré puis lavé trois fois par

I’acétone (Zhauynbaeva et al., 2010) représente 1’extrait brut de polysaccharides
hydrosolubles (Figure 03).

II1.1.2. Calcul de rendement massique
Cet indice est calculé selon la formule de Diallo et al. (2004) comme suit :

R (%) = (poids de I’extrait brut des polysaccharides hydrosolubles / poids de la
matiére végétal sec) x100

Traitment par 2vol I’éther
de pétrole pendant24h pour

-2 ‘
climination des lipides

e
Tren 3=
de .::..(32 g:m:‘ Macération de résidu séché parl’eau
e e o
ZIZIPHIS_SPINA distillé /2h have agitation/3fois/80%
CHRISTI

5 \
Formulaire des polysaccharide
par 3vol d’alcool(95%)/4c
pendant24h

iy | - ) ‘-"_ \ ‘ T ’
\ \ "
6 | o 4
Nous faisons 4
3 & 5 Centrifugation
centrifugation4000rpm15min
oa'acalo | ' l 4000rpm,15min pour

obtenir le surnageant totale

i 1
La vage par ’acéton 3fois et
pour obteni extrait brut final

Polysaccharide brut

Figure 04. Schéma générale des différentes étapes d’extraction des

polysaccharides
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II1.1.3. Composition des extraits bruts de polysaccharides hydrosolubles de fruit

de Zizyphus Spina Christi

1) Dosages des oses totaux
A. Principe
En milieu acide et a chaud, les liaisons glycosidiques sont hydrolysées.
La déshydratation des unités osidiques conduit a la formation de dérivés sulfuriques qui
interagissent avec le Phénol pour former des composés de coloration orange-jaune
absorbant a 492 nm. Une gamme Etalon de glucose est réalisée avec des concentrations

comprises entre 0,1 et 1 g/l.

B. Mode opératoire

La solution de réactif de phénol a 5% est préparée par I’ajout de 100ml d’eau distillée
a 5g de phénol. La solution mére d’étalon est préparée par 1’ajout de 0,1g de glucose
dans 100ml d’eau distillée. Dans des Stubes répétez 3 fois en verres placé un mélange
de 200ul d’échantillon et 200ul de phénol 5%. Apres homogénéisation, 1ml d’acide
sulfurique H2SO4(96%), est rapidement introduit dans le milieu réactionnel. Les tubes
sont ensuite incubés a 100°C pendant 5 mn, puis ils sont laissés 30 mn a température
ambiante et a I’abri de la lumiére. L’absorbance est mesurée a 492 nm (Brudieux, 2007,

Ruiz, 2005; Genestie, 2006).
2). Dosage des oses neutres

Pour la détermination des concentrations des oses neutres et des oses acides dans les
extraits bruts, il est fait appel aux méthodes de Monsigny et al., 1988 et Asoboe-Hanses

1973.

A. Principe

Le dosage des oses constitutifs des polysaccharides repose sur la réaction des dérivés
furfuraliques obtenus par action a chaud, d’un acide concentré comme [’acide
sulfurique (H2SO4), pour divers composés aromatiques tels que le résorcinol pour le
dosage des oses neutres (Monsigny ef al., 1988) et le méta-hydroxy-diphényle pour le
dosage des acides wuroniques (Blumenkrantz & Asoboe-Hanses, 1973).
La concentration en oses neutres est obtenue par référence a une gamme étalon de
glucose et celle des oses acides avec une gamme étalon d'acide uronique. Les gammes
d’¢étalonnages sont réalisées avec des concentrations en glucose et en acide

glucuronique comprises entre 0,01 et 0,1 g/1.
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B. Mode opératoire
Le mode opératoire des dosages des oses neutres et débute par la préparation des
réactifs suivie de la description des modes opératoires de chaque type d’oses.

C. Réactif
Résorcinol : 0,6g de résorcinol est additionné dans 100ml d’eau distillée, conservé a
4°C a I’obscurité (Warrand, 2004), Borax (NaH3BO4) 120mM : 0,12M Borax : A 0,95
g, il est additionné¢ 1ml H>O puis complété¢ a 100ml par H>SO4 (96%). MHDP 0,15%
est préparé par 1’ajout de 0,075 g métahydroxydiphénylamine (MHDP) dans 50ml
NaOH 0,5%. La solution mére des étalons, est préparée par 1’ajout de 0,1g de glucose
ou de I’acide glucuronique dans 100ml d’eau distillée.

D. Description de mode opératoire de dosage des oses neutres

Deux cent (200) microlitres de solution a doser sont mis dans des tubes en verre ;
200 pl De solution résorcinol sont ajoutés, puis 1 ml d’H2SO4 a 96% est rapidement
introduit dans le milieu réactionnel. Apres agitation les tubes sont incubés a I’étuve a
90°C, pendant 30 mn jusqu’a I’apparition d’une couleur jaune brun. Apres
refroidissement dans un bain de glace Pendant 30 mn et & 1’abri de la lumiére,

I’absorbance est mesurée a 480 nm (Monsigny ef al., 1988).

3). Dosage des protéines
La méthode de Bradford (1976) a servi a quantifier la concentration de protéines dans
les extraits bruts des polysaccharides hydrosolubles obtenus utilisées pour confirmer
les résultats.
Méthode de Bradford
La teneur en protéines dans les extraits bruts des polysaccharides hydrosolubles est
déterminée par la méthode de (Bradford et al.,1976).
A. Principe
En milieu acide, le réactif de Coomassie de coloration marron se lie aux protéines
provoquant la formation d'un complexe de coloration bleue qui absorbe entre 465 et
595 nm. Une courbe d’étalonnage est tracée en utilisant du sérum albumine bovine
(SAB) comme référence standard (Warrand et al., 2004).
B. Réactif de Bleu de Coomassie
A 50mg de Bleu de Coomassie sont ajoutés 25ml d’éthanol (95%), puis agités
pendant 2h, apres filtration sur papier Wattman N°1, 50ml d’acide phosphorique 85%

sont ajoutés. Le réactif est dilu¢ jusqu’a 500ml par 1’eau distillé. Le réactif est stocké a

0
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I’obscurité et a la température ambiante La solution meére d’étalon est préparée par
I’ajout de 0,01g de SAB a 100ml d’eau distillée

4). Activité antioxydante

Les antioxydants sont des molécules qui retardent ou stoppent le processus
d’oxydation et par conséquence régulent 1’équilibre redox cellulaire (Aruoma et al,
1996). Les antioxydants les plus connus sont les vitamines, comme 1’acide ascorbique
(C),le tocophérol (E) et le B caroténe (provitamine A). L’évaluation de la capacité
antioxydante des extraits bruts dans cette étude, est effectuée suivant 2 tests 2,2-
diphenyle-1-picrylhydrazyle (DPPH), et le test de ferrique reducing antioxydant power
(FRAP).

1. Test DPPH

La mesure du pouvoir anti-radicalaire par le DPPH (2,2-diphenyle-
1picrylhydrazyle, est une méthode utilisée pour évaluer I’activité antioxydante in vitro
par deux approches d’une part, la détermination de la réduction relative du radical
DPPHe a un temps de référence ou la détermination de la quantité d’antioxydant
nécessaire pour réduire 50% de DPPHe et d’autre part, le suivi de la cinétique de la
réduction (Popovici et al., 2009). L’activité est définie par I’indice de la réduction de
I’activité anti-radicalaire en pourcentage (pourcentage d’inhibition) Radical SCA
venger Activity (RSA), ou I’absorbance du mélange réactionnel qui contient le radical
libre et I’échantillon de 1’antioxydant est reliée avec 1’absorbance du mélange sans
aucun antioxydant (solution témoin ou contréle).

A. Principe

Le DPPH est un radical libre stable, caractérisé par sa couleur violet foncé, qui
disparait apres réduction par un antioxydant donneur de protons (hydrogéne). Plus la
décoloration est rapide, plus le donneur d’hydrogene est considéré comme un
antioxydant puissant. La perte de couleur peut étre suivie par la mesure de 1’absorbance
au spectrophotométre a 515 nm. Le pourcentage d’inhibition est calculé selon la
formule suivante (Cheng et al., 2013)

B. Mode opératoire

Un dosage de piégeage des radicaux DPPH (1,1-diphényl-2-picryhydrazyl) a eté
utilise pour déterminer, par méthode spectroscopique, la capacité antioxydante relative
des plantes. Les activités antiradicalaires des extraits de plantes ont été estimées selon

la méthode de Naidu et al. Des solutions méres d'extraits (5 mg/ml) ont été préparées et
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diluées a des concentrations finales de 1000, 500, 250, 125 et 62,5 mg/ml dans de
I'éthanol. 600 pL de DPPH dans une solution d'éthanol ont été ajoutés a 400 pL
d'extraits ou de solution étalon, puis mélangés a 200 pL d'eau. La vitamine C (comme
solution témoin) a été dosée a des concentrations de 1000, 500, 250, 125, 62,5 mg/ml
dans des conditions similaires. Les mélanges ont été incubés a 37 °C pendant 30
minutes dans l'obscurité. L'absorbance de I'échantillon a été mesurée a 517 nm, comme
décrit dans (Naidu et al., 2019)
Calcul de pourcentage d’inhibition
P(%) inhibition = (absorbance de control - absorbance de
I’échantillon/absorbance de control) x100)
2. Test FRAP
Le test de Ferrique Réduction Antioxydant Power (FRAP) est un procédé utilisé pour
I'évaluation du « pouvoir antioxydant » a la réduction de I’ion ferrique en l'ion ferreux
a un pH bas, dont il provoque un complexe ferreux de couleur pour former
tripyridyltriazine. Le dosage de la FRAP est peu couteux, les réactifs sont simples a
préparer, les résultats sont hautement reproductibles. La procédure est simple et rapide
(Youmbai et al., 2015).
A. Principe
L'activité antioxydante a été évaluée par le test FRAP selon le principe
colorimétrique. Ce test repose sur la réduction du complexe ferrique-tripyridyltriazine
incolore en un complexe ferreux-tripyridyltriazine bleu foncé en présence
d'antioxydants. L'intensité de la coloration résultante, mesurée a 595 nm est directement
proportionnelle a la concentration des antioxydants dans I'échantillon. La méthode a été
standardisée en utilisant le Trolox comme référence (Oyaizu et al.,1986).
B. Réactif
Trois solutions A, B, et C sont préparées et mélangées dans les proportions :
10V:1V:1V, puis chauffées a 30°C pendant 15mn dans un bain-marie juste avant
I’utilisation. (Solution A tampon pH 6.6) Solution B: A 5g de acide trichloracétique
(TCA), 50ml d'eau distillée, est ajouté, Solution C: dissoudre 0,05g FeClz dans 50ml
eau distillée.
C. Mode opératoire
Le protocole expérimental impliquait le prélevement de 500 ul d'échantillon.
Une gamme d’étalons est préparée par I’acide ascorbique (vitamine C) de différentes

concentrations (1000,500,250,125...mg/ml). Suivi de I'ajout de ferrocyanure de

0
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potassium (1%) et de 1,25 ml de solution tampon (0,2 M, pH 6,6). Le mélange a été
incubé pendant 30 minutes a 50 °C dans un bain-marie. La réaction a été stoppée par
I'ajout de 1,25 ml d'une solution aqueuse de TCA (acide trichloroacétique) a 10%, puis
centrifugée a 3000 tours par minute pendant 5 minutes. Ensuite, 1,25 ml du surnageant
a été melangé avec 1,25 ml d'eau distillée et 250 pl de FeCl; (chlorure de fer (I11)) a
0,1%.

Les résultats ont exprimé a la EC50, apres calcul des valeurs du pouvoir antioxydant

réducteur ferrique selon (Yazdani, et al. 2019) comme suit :

Pour le dosage du pouvoir antioxydant réducteur ferrique (dosage FRAP), le

pourcentage d'inhibition (IP) est donné par :

IP (%) =100 OD controle x 100
o7 0D échantillon

Ou:
1% : pourcentage d'inhibition antioxydante du radical libre FRAP.
* DO contrdle : correspond probablement a la densité optique du témoin.

* DO échantillon : correspond probablement a la densité optique de I'échantillon.
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111.2. Etude de polyphénol

111.2.1. Extraction des polyphénols

Pour I'extraction, trente grammes (30 g) de poudre de fruits ont été trempés dans cent
millilitres (100 ml) de solution hydro méthanoique a 70 % pendant vingt-quatre heures
(24 h) a température ambiante avec agitation intermittente pour augmenter 1'efficacité
de l'extraction. L'extrait liquide a été séparé¢ du résidu solide par filtration a l'aide de
papier filtre Wattman n°l. Le filtrat résultant, qui représente I'extrait méthanol brut
contenant des composés polyphénols, a été concentré par chauffage doux dans un bain-
marie a une température ne dépassant pas 40°C pour éviter la décomposition thermique
des composés et réduire le volume de solvant. L'extrait concentré a ensuite été¢ séché
dans un four a 60°C jusqu'a obtenir un poids constant d'extrait polyphénol total (Omar

et al.,, 2018) (Figure04).

Figure 05. Polyphénol brut

I11.2.2. Analyse de I'extrait aqueux de fruit de Zizyphus Spina Christi

1) Analyse qualitative de 1'extrait de fruit de Zizgyphus Spina Christi
A. Tests Préliminaires
4+ Test des composés phénoliques
L'extrait (0,1 g) a été dissous dans 3 ml d'eau distillée et 5 gouttes de FeCl; ont été
ajoutées .Le développement d’une couleur verte indique la présence de phénols.
La présence de composés phénoliques a été caractérisée par 1’apparition d’une couleur

bleue verdatre (Rosine et Momo., 2009).
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+ Caractérisation des flavonoides
A 3 ml d'extrait aqueux, ajoutez 5 ml d'acide chlorhydrique, puis quelques morceaux
de magnésium. En présence de flavonoides, la couleur orange est apparue (Ciulcl et al,

1982).

+ Caractérisation des tanins condensés
L’ajout de trichlorure du fer (FeCl3)1% permet de détecter la présence ou non des
tanins .La couleur vire au bleu noir en présence des tanins galliques, et au bleu verdatre

en présence des tanins caté chiques (tanins condensés) (Dohou et al., 2003).

+ Caractérisations des saponines
Deux milligrammes de l'extrait ont été introduit dans un tube a essai contenant 4 ml
d'eau distillée puis l'ensemble a été¢ chauffé pendant 5 min. Aprés refroidissement et
filtration, 5 ml de filtrat ont été introduits dans un second tube a essai et agités pendant
I min. Aprés 15min de repos, I'épaisseur de la mousse a été¢ mesurée a l'aide d'une régle
graduée. Une hauteur de mousse d'au moins un centimetre a indiqué la présence des

saponines (Rosine et Mom.,2009).

+ Caractérisation des alcaloides
Le réactif de Mayer a été utilisé pour caractériser la présence des alcaloides dans
I’extrait de fruit des Zizyphus Spina Christi, I’ extrait est repris dans quelques ml d’HCI
50 % . La formation d’un précipité jaune, apres rajout de quelques gouttes du réactif de

Mayer, témoigne de la présence d’alcaloides (Dohou ef al.,2003).

2) Analyse quantitative de I’extrait des fruits des Zizyphus Spina Christi

A. Dosages des polyphénols totaux

Le dosage des polyphénols totaux dans I’extrait des fruits de Zizyphus Spina Christi
est effectué selon la méthode de Folin Ciocalteu (Wong et al., 2006). En bref, la réaction
consiste en une solution de FC a 10 %. 200ul de I’extrait (dissous dans I’eau distillée)
est ajouté a 1 ml du réactif de Folin Ciocalteu (dilué 10 fois par I’eau distillée).
Apres 4 min, 800ul de Na,COs (75g/1) sont ajoutés, apres agitation, I’ensemble est
incubé a l'ombre pendant 2 heures. L’absorbance est lue a 765nm par un
spectrophotometre. La concentration des polyphénols totaux est calculée a partir de
I’équation de régression de la gamme d’étalonnage établie avec 1’acide gallique (0-200
ug /ml). Les résultats sont exprimés en microgramme d’équivalent d’acide gallique par

un milligramme de I’extrait (ug EAG/mg d’extrait).



Chapitre 1 Materiels et Méthodes

B. Dosage des Flavonoides
La méthode du trichlorure d’aluminium (Chouikh et al.,2018) est utilisée pour
quantifier les flavonoides dans I’extrait. 0.5ml I’échantillon et du standard (préparé dans
I’eau distillée) est ajouté a 0.5ml de la solution d’AICl; 2% . Aprés incubation pendant
1 heure a température ambiante et dans l'obscurité. L’absorbance a été mesurée

a A =420 nm a l'aide d'un spectrophotometre UV.

Les concentrations des flavonoides sont déduites a partir de la gamme d’étalonnage
¢tablie avec la quercétine (0-35 pg/ml) et sont exprimées en microgramme d’équivalent

de quercitrine par milligramme d’extrait (ug EQ/mg d’extrait).

C. Dosage des tanins condensés

Le dosage des tanins condensés dans I’extrait du Zizyphus Spina Christi est effectué
selon la méthode de Broadhurst et Jones (1978), modifiée par Heimler et al.,(2006).
Le principe de ce dosage est basé¢ sur la fixation du groupement aldéhydique de
vanilline sur le carbone 6 du cycle A de la catéchine pour former un complexe
chromophore rouge qui absorbe a 500nm pour 200ul de I’échantillon ou standard, on
ajoute 1ml d’une solution de vanilline (4% dans le méthanol), et 0.75 ml d’acide
hydrochlorique concentré. Le mélange est incubé durant 15 min et 1’absorbance est lue
a 500nm. Les concentrations des tanins condensés sont déduites a partir des gammes
d’étalonnage établies avec la catéchine (0-300pg/ml), et sont exprimées en

microgramme d’équivalent catéchine par milligramme d’extrait (ug ECT/mg).
II1.2.3. Activité antioxydante
Effet scavenger du radical DPPH

Pour étudier I’activité antiradicalaire de I’extrait, nous avons opté pour la méthode qui
utilise le DPPH (diphényl picryl-hydrayl) comme un radical libre relativement stable,
selon le protocole décrit par (Kirby et al., 2005). Dans ce test les antioxydants réduisent
le diphényl picryl-hydrayl ayant une couleur violette en un composé€ jaune, le diphényl
picryl-hydrazine, dont l'intensité de la couleur est inversement proportionnelle a
la capacité des antioxydants présents dans le milieu a donner des protons (Sanchez-
Moreno et al.,2002). Brievement, la solution de DPPH est préparée par solubilisation
de 2mg de DPPH dans 50 ml de méthanol. 600ul d’extrait ou de standard est ajouté a
600 ul DPPH, le mélange est laiss¢ a I’obscurité pendant 30 min et la décoloration par

rapport au controle négatif contenant uniquement la solution de DPPH est mesurée a
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517 nm. Dactivité antiradicalaire est estimée par la CI50, qui correspond a
la concentration inhibant 50 % des radicaux libres. Une CI50 plus ¢élevée indique une

activité antioxydante plus faible selon 1’équation ci-dessous:

% activité antiradicalaire = [(Abs controle -Abs échantillon) /Abs controle)]
%100

Les concentrations d’extrait dans le milieu réactionnel sont comprises entre 0,0006 -

50mg /ml et entre 6-100 pg/ml.
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I11.3. Etude des huiles de Zizyphus Spina Christi

111.3.1. Extraction d’huile

L’extraction est réalisée a 1’aide d’un appareil Soxhlet, un dispositif en verre congu
pour I’extraction efficace des composés aromatiques présents dans les matériaux
végétaux. L’huile doit étre protégée de risque d’oxydation, d’¢élévation de 1’acidité libre
et des Contaminations par les matériaux de contact et par les métaux (fer et cuivre). Il
convient donc de la conserver, dans la mesure du possible, a 1’abri de la lumiére, de la
chaleur et de I’humidité, dans des réservoirs d’une parfaite propriétés en utilisant des

emballages appropriés (Figure 05).

A. 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 1’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 alors le retour du liquide
dans le ballon, accompagné des substances Extraites. Le solvant contenu dans le ballon
s’enrichit progressivement en compos€s soluble, il peut étre nécessaire de réaliser
plusieurs extractions successives pour récupérer une quantité suffisante d’extrait (EI
Kalamouni et al.,2010).

\_/

v

Le brovage des fruits de ' 50 grame de poudre Extraction Ziziphus Placer 100
Zizyplz,nsgs ina Christi seche de Zizyphus Spina grammes de poudre séche avec 250
P Christi ml d'hexane Spina-Christi

Evaboration Séparation de I'huile de

I'hexane

Huile de Zizyphus Spina
Christi

Figure 06. Protocole d'extraction de I'huile de Zizyphus Spina Christi
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B. Mode opératoire
Le protocole d’extraction suivi est la méthode normalisée du Soxhlet décrite par la
méthode Standard d’AFNOR NF et ISO 659 (1998).
Peser a 100g de fruits de Zizyphus et Introduire 1’échantillon (une quantité ne dépasse
pas le (2/3) dans un ballon conique de 250 ml, Mettre I’échantillon dans l'appareil
extracteur "Soxhlet"avec I’ajout de quantité nécessaire de solvant (n-hexane). Conduire
le chauffage dans des conditions telles que le débit du reflux soit au moins de 3 gouttes
a la seconde. Le solvant va s'évaporer puis condenser, et le liquide tombe sur la
substance a extraite, Lorsque la partie intermédiaire est suffisamment remplie de
solvant, le siphon s’amorce et le solvant contenant la substance a extraire retourne dans
le ballon chargé en liquides, Aprés 5 heures d’extraction, on récupére le mélange
(solvant et extrait). Apres la récupération de mélange on passe a la filtration pour
séparer la matiére solide. La solution obtenue est évaporée dans le rotavappeur pour
récupérer le solvant a 75°C, ce qui permet de récupérer 1’huile seule.
C. Calcul de rendement d’extraction
Le rendement d’huile zizyphus est le rapport entre le poids de I’huile extraite et le
poids des fruites a traiter. Le rendement d’extraction est calculé par gravimétrie selon

la formule suivante :

[ Teneur en huile fixe %(p/p) = 100 * (Poids d’huile fixe Obtenue / Poids des ]

Figure 07. Matériel utilisé pour I’extraction de I’huile végétale

111.3.2. Détermination des paramétres physico-chimiques
e Détermination de PH.
Le pH mesure I’acidité d’un liquide. Sa valeur s’exprime sur une échelle graduée de
0 a 14 ou 1 désigne une substance fortement acide, 7 une substance neutre, et 14 une
substance fortement basique. Nous avons pris du papier pH et en avons trempé une

partie dans I’huile et le processus était pour cette plante.
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I11.4. Fabrication de produits cosmétiques : crémes hydratantes des

deux types et baumes a lévres
111.4.1. Matériels et méthodes

Ce travail expérimental vise a formuler une créeme naturelle en valorisant les
propriétés de la plante Sidr (Ziziphus Spina-Christi). Ces composants sont largement
reconnus pour leur potentiel dans diverses applications industrielles, notamment dans
le domaine des produits semi-pharmaceutiques et cosmétiques. Cette créeme est
spécialement formulée pour ses propriétés hydratantes pour la peau.

Afin d'évaluer la qualité du produit fabriqué, diverses expériences biologiques ont été
réalisées sur des extraits des fruits de la plante. Ces tests visent a garantir 1’efficacité et

la sécurité du produit.

111.4.2. Matiéres végetales

La matiére premiere utilisée dans cette étude est issue de la plante Ziziphus spina-
christi, une espéce largement répandue en Algérie. Deux types d’extraits ont été
exploités : un extrait polyphénolique obtenu a partir des parties aériennes de la plante,
et une huile végétale extraite de ses fruits (Figure 07). Ces deux fractions ont servi de
base pour 1’évaluation des propriétés biologiques et 1’élaboration de formulations

cosmétiques.

Figure 08. Les matieres premieres polyphénols est de I'huiles extraite de la plante
Ziziphus Spina-Christi
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¢ Définition de créme hydratante

La creme hydratante est un produit cosmétique utilisé pour maintenir ’hydratation de
la peau et la protéger du desséchement. Il est formulé avec une combinaison
d'ingrédients aqueux et huileux, aidant & hydrater et nourrir la peau en profondeur. Sa
formulation repose sur la technologie d’émulsification, qui permet la combinaison de
deux substances naturellement non miscibles, I’huile et 1’eau, a ’aide d’un émulsifiant
qui agit comme liant entre elles (Ansel et al., 1995).

e Phase huileuse (réparatrice et nourrissante)

Cette phase est composée d'huiles végétales naturelles telles que I'huile d'avocat,
I'nuile de coco et d'autres huiles riches en acides gras, en plus de beurres naturels tels
que le beurre de karité, de cacao et de mangue, connus pour leurs propriétés
nourrissantes et réparatrices pour les cellules de la peau. De la cire d'abeille est parfois
ajoutée pour augmenter la consistance de la créme et la protéger des facteurs externes
(Le Hir et al., 2002).

e Phase aqueuse (hydratante et rafraichissante)

Il contient de I'eau distillée comme ingrédient principal, en plus d'autres ingrédients
tels que les eaux aux herbes, qui ajoutent des bienfaits thérapeutiques et apaisants a la
peau, ainsi que de la glycérine végétale, qui agit comme un hydratant efficace en attirant
I'eau vers les couches de la peau, aidant a hydrater la peau de l'intérieur et & maintenir

son élasticité (Léal-Calderon et al., 2007).

e Lesémulsions

Les émulsifiants sont des substances chimiques ou naturelles qui ont des propriétées
dipolaires, ce qui signifie qu'une partie est attirée par I'eau et l'autre par I'huile, ce qui
leur permet de combiner les phases aqueuse et huileuse en une composition unique et
homogene. Ces ingrédients sont utilises pour assurer la consistance de la créeme et
empécher ses composants de se séparer, maintenant ainsi son efficacité et sa stabilité
pendant I'utilisation (Derras et Bechlaghem., 2017).

Tableau 01. Types de cremes selon le pourcentage d'huile

Types de cremes Creme de jour Créme de nuit Cold Cream

L’huile% 15% 15% et 30% 40%
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111.4.3. Méthodes

1. Formulation de la creme hydratante

A. Créme hydratante a I'extrait d'huile de Ziziphus Spina-Christi

La formulation d'une creme cosmétique, qu'elle soit destinée a un usage diurne,
nocturne ou a un traitement spécifique (par exemple, anti-acnéique), repose sur une
approche systématique et rigoureuse. Les étapes suivantes décrivent le processus de
conception.

Le processus débute par la définition de l'objectif de la créeme et de son type
d'application (jour, nuit, ou traitement ciblé). Cette premiere étape oriente I'ensemble
de la formulation.

Ensuite, la sélection des huiles est cruciale et doit étre effectuée en fonction du type
de peau visé et de I'effet recherché. A titre d'illustration, pour les peaux grasses, une
combinaison d'huile de jojoba a 10 % et d'huile de nigelle & 5 % est souvent préconisée,
portant le total des huiles a 15 % de la formulation.

La troisieme étape consiste a déterminer le ratio d'émulsion, qui influence la texture
et la l1égéreté de la creme. Pour une créme légere, un ratio d'environ 6 % d'émulsifiant,
tel que la cire N2, est fréquemment utilisé en raison de sa capacité a former des
émulsions stables et de sa compatibilité avec divers types de peau.

Parallélement, les principes actifs sont choisis en fonction de I'efficacité souhaitée et
des besoins spécifiques du type de peau. Par exemple, I'huile de Ziziphus spina-Christi
peut étre incorporée a une concentration de 0,6 % pour ses propriétés bénéfiques.
L'ajout de conservateurs est indispensable pour assurer la stabilité microbiologique et
la durée de vie du produit. La vitamine E, a une concentration typique de 0,5 %, est un
antioxydant couramment utilisé pour prévenir I'oxydation des lipides et protéger
I'intégrité de la formule.

Enfin, la phase aqueuse est ajustée pour atteindre 100 % de la formulation totale. Si
la somme des pourcentages des ingrédients précédents atteint 25,9 %, I'eau représente
alors 74,1 % du volume final. Cette approche garantit une composition précise et

équilibrée de la créeme.

B. Créme hydratante a I'extrait brut polyphénol
La création d'une créme cosmétique personnalisée débute par la définition de son

objectif (creme de jour, de nuit, ou traitement spécifique), ce qui guide ensuite le choix
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des huiles végétales adaptées au type de peau et aux besoins. Par exemple, une peau
seche et mature bénéficierait d'une synergie de 10% d'huile d'argan et 5% d'huile de
rose musquée pour leurs propriétés nutritives et régénératrices. Pour une texture légere,
un émulsifiant comme la cire N2 a 6% est idéal, assurant une emulsion stable.
L'incorporation de principes actifs ciblés est cruciale ; ainsi, un extrait de pépins de
Zizyphus Spina Christi riche en polyphénols a 0,8% offrirait une protection
antioxydante pour une créme anti-age. La vitamine E a 0,5% est ensuite ajoutée pour
ses vertus conservatrices et antioxydantes, prolongeant la durée de vie du produit tout
en bénéficiant a la peau. Enfin, la phase aqueuse complete la formule, représentant le
pourcentage restant pour atteindre 100% de la composition totale, par exemple 77,7%

d'eau si les autres ingrédients totalisent 22,3%.

2. Fabrication de baumes a levres

Un baume & levres naturel et nourrissant avec de I'huile de coco, de I'huile Ziziphus
Spina-Christ, un émulsifiant et de la vitamine E. Pour commencer, faites fondre 1
cuillere a soupe d'huile de coco biologique et 1 cuillere a café d'émulsifiant (cire
d'abeille ou cire de Chandella) au bain-marie jusqu'a obtenir un mélange liquide et clair.
Ensuite, ajoutez 1/2 cuillére a café d'huile Ziziphus Spina-Christi et mélangez bien.
Retirez du feu, puis incorporez 2 a 3 gouttes d'huile de vitamine E et quelques gouttes
d'huile essentielle naturelle si vous le souhaitez. Versez rapidement le mélange liquide
dans des contenants propres et stérilisés, puis laissez refroidir a température ambiante
pendant 20 a 30 minutes jusqu'a ce que le baume se solidifie. Enfin, conservez les pots
fermés dans un endroit frais et sec, a l'abri de la lumiére directe du

soleil.
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Les résultats d’analyses et des activités biologiques testées des extraits bruts de
polysaccharides hydrosolubles, et de polyphénols, et de I’huile de ziziphus-spina

Christi sont décrite dans ce chapitre.

|. Etude de polysaccharide

I.1. Rendement massique

Le rendement d'extraction des polysaccharides hydrosolubles a partir des fruits de Z.
Spina-Christi s'éleve a environ 2,33% (Figure 08). Ce rendement est nettement
supérieur a celui obtenu a partir des feuilles de Z. lotus, qui n'a enregistré qu'un
rendement de 0,49% (Boual et al.,2009).

Figure 09. Le rendement de polysaccharide

|.2 Composition de I’extrait brut de polysaccharides hydrosolubles
1.2.1. Dosages Totaux

Concernant les glucides totaux, I'extrait de fruits de Z. Spina-Christi en contient
environ 21%. En revanche, la proportion de glucides totaux dans I'extrait de feuilles de
Z. lotus est plus élevée, atteignant 28,79% = 10,18% (Boual et al., 2009).
1.2.2. Dosages Neutres

La comparaison de la teneur en glucides neutres révele des différences structurelles
significatives. Alors que les glucides neutres représentent une proportion tres élevée,
soit 99% des glucides totaux dans I'extrait de Z Spina-Christi, cette proportion est tres
supérieure a celle de Z. lotus, ou les glucides neutres ne constituent qu'environ 60,13%

des glucides totaux (Boual et al.,2009).

)
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1.2.3. Dosages Protéines

L'extrait de fruits de Z Spina-Christi présente un pourcentage de protéines totales
de 15%. Cette proportion est inférieure a celle observée dans I'extrait de feuilles de Z.
lotus (26,3% + 2,97%) (Boual et al., 2009).

Ces resultats sont acceptables et confirment I'efficacité du protocole utilisé pour
I'extraction et I'analyse des polysaccharides des deux échantillons.
L'explication de I'écart dans les valeurs obtenues tient principalement a des différences
méthodologiques et environnementales. Premierement, les solvants d'extraction utilisés
sont distincts : I'eau distillée a été employée pour Z lotus, tandis que I'éther de pétrole a
été utilisé pour Z Spina-Christi. Cette différence fondamentale dans la polarité des
solvants peut extraire des fractions polysaccharidiques différentes ou des impuretés
variées. Deuxiemement, la méthode d'extraction elle-méme peut varier.
Troisiemement, la région géographique d'ou proviennent les échantillons, les facteurs
climatiques dominants (notamment la disponibilité de I'eau d'irrigation), les propriétés
physiologiques du sol, et le moment de la collecte des échantillons jouent tous un réle
significatif dans la composition phytochimique des plantes. Le fait que les fruits du
jujubier aient été utilisés pour Z Spina-Christi et les feuilles pour Z. lotus est également
un facteur crucial, car les différentes parties d'une plante peuvent concentrer des
COMPOSES varieés.

Tableau 02. Rendement d’extraction et teneurs en oses totaux, oses neutres, et
protéines dans les extraits bruts des polysaccharides hydrosolubles

Type de dosage Pourcentage (%)
Oses totaux 21
Oses neutre 99
Protéines (BRADFORD) 15
Rendement 2.33

1.3. Activités biologiques des extraits bruts polysaccharidiques

Les résultats obtenus des activités biologiques antioxydante de ZSC.
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e Activité antioxydante

Dans le tableau 2, il est présente les résultats des tests DPPH et FRAP pour certaines
parties du Ziziphus Spina Christi. Il inclut les valeurs de IC50 pour le test DPPH et de
CE50 pour le test FRAP, toutes deux exprimées en micromoles/g. Ces valeurs
représentent la concentration a laquelle une inhibition de 50 % a été observée (pour le
test DPPH) ou une concentration efficace de 50 % (pour le test FRAP). La concentration
dans les deux tests était de 100 mg/ml.

Tableau 03. Résultats IC50 et CE50 pour I'acide ascorbique et pour Polysaccharide
DPPH et FRAP

Test chantillon Acide ascorbique Extrait polysaccharidique
DPPH IC50=873.03 pg /ml IC50=444,50 pg /ml
FRAP EC50=3.39 pug /ml EC50=64.39 pg /ml
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Figure 10. Activité anti radicalaire de 1’extrait polysaccharidique vis-a-vis le radical
DPPH
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Figure 11. Activité anti radicalaire de I’extrait polysaccharidique vis-a-vis le
radical FRAB
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Quand :

X : Concontration

Y : Taux d'inhibition des radicaux libres

R : est la force de la relation concentration-inhibition

A travers les données de la courbe et les résultats du tableau 2, nous constatons que
le rapport ICso de I'échantillon est égal a 444,50 pg/ml, ce qui est trés faible par rapport
a l'acide ascorbique IC50 = 873,03 pg/ml, ce qui indique que I'extrait de polysaccharide
a une capacité significative a inhiber les radicaux libres, car elle augmente avec
l'augmentation de la concentration de l'extrait. Par conséquent, cette plante ZSC
contient des composés donneurs d’hydrogene tels que les phénols et les flavonoides.
Ce résultat a été deduit en comparant le pourcentage de pouvoir réducteur de I'extrait
polysaccharide avec /acide ascorbique ou polysaccharide présente un pourcentage
d’inhibition de EC50=64,39 png/ml, et d’acide ascorbique EC50=3,39 pg/ml. Nous
constatons qu'il existe une différence notable entre les deux échantillons, et
certainement en comparaison avec les résultats précédents tels que I'étude qui confirme
la grande efficacité de cet extrait dans la réduction de I'absorbance du DPPH a des taux
augmentant avec la concentration de I'extrait, ce qui confirme I'efficacité compléte de
la plante Ziziphus Spina Christi comme source naturelle d'antioxydants. Nous
concluons donc que cet échantillon étudié posséde une activité antioxydante et peut étre
utilisé dans les domaines pharmaceutique, alimentaire et cosmétique. Antioxydant (test
DPPH)
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I1. Etude de I’extrait polyphénolique
Des extraits polyphénoliques ont été préparés a partir des fruits du Zizyphus Spina
Christi,
11.1. Rendement massique
Dont le rendement de polyphénols obtenu est de 8%, ce qui est plus intéressant que le

rendement massique obtenu de 1’extrait polysaccharidique enregistré soit de 2.33%.

Figure 12. Le rendement de polyphénol

L'analyse des composants du fruit du Zizyphus Spina Christi révéle que les
polyphénols sont significativement dominants, constituant 8% du poids total par
rapport aux polysaccharides, qui ne représentent que 2,33%, ce qui signifie que la
concentration en polyphénols est environ 3,4 fois plus élevée. Cette concentration
élevée de polyphénols indique que le fruit du jujube est une source riche de composés
bioactifs, aussi connus pour étre de puissants antioxydants qui combattent le stress
oxydatif et présentent des propriétés anti-inflammatoires, antimicrobiennes,
anticancéreuses, hépato protectrices et antidiabétiques, soulignant leur réle essentiel
dans les bienfaits pour la santé rapportés du fruit. Bien que les polysaccharides soient
moins concentrés, ils sont des composants essentiels qui contribuent au stockage de
I'énergie, fournissent des fibres alimentaires essentielles a la santé digestive et a la
régulation de la glycémie, et peuvent également avoir des propriétés prometteuses en
tant qu'immunostimulants et agents antitumoraux. Ces résultats soulignent le grand
potentiel du fruit du jujube en tant que source de composés bioactifs bénéfiques pour la
sante, tandis que les polysaccharides completent ces avantages en fournissant une

valeur nutritionnelle et un soutien structurel.
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Tableau 04. Aspect et couleur de I"aspect et couleur de I"extrait des Zizyphus Spina

Christi
Extrait Aspect Couleur
Polyphénol (Méthanoique) Poudre Marron Fonce
Polysaccharide Poudre Gris noir

11.2. Analyse d extrait des fruits du Zizyphus Spina Christi
11.2.1. Analyse qualitative de I'extrait Méthanoique des Zizyphus Spina Christi

1) Tests préliminaires
Le tableau ci-dessous représente les différents tests de caractérisation de quelques
métabolites secondaires dans 1’extrait Méthanoique : polyphénols, flavonoides, tanins,
alcaloides et les saponines.

Tableau 05. Résultats des tests préliminaires de quelques métabolites secondaires de
I’extrait du Zizyphus Spina Christi

Métabolites testes Remarques Résultats
Composes Phénoliques Couleur Bleu verdatre +++
Saponines Absence -
Flavonoides Couleur orange clair ++
Tanins Couleur Bleu-noir +
Alcaloides Couleur jaune +
Quand :

(+++) : présence plus importante

(+) : présence,

(-) : Absence

11.2.2. Analyse quantitative de I'extrait des fruits du Zizyphus Spina Christi
L'analyse comparative des extraits de fruits et de feuilles de Zizyphus spina Christi
révele une distribution quantitative distincte des composés phénoliques. Les dosages
ont permis de quantifier la teneur en flavonoide dans I'extrait de fruits & 13.15 mg EQ/g
de poids sec, tandis que les tannins et les phénols totaux ont été mesurés a 45.83 mg
équivalent Catéchine par gramme de poids sec (mg EC/g PS) et 1.96mg équivalent

acide gallique par gramme de poids sec (mg EAG/g PS), respectivement.

)
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En revanche, I'extrait de feuilles de Zizyphus spina Christi comme I'échantillon Nafta
et kebelli présente un profil phytochimique contrasté. La concentration en flavonoides
s'avére significativement plus faible, atteignant 0.01468 mg/g extrait sec valeur
initialement en microgrammes convertie pour une comparaison directe). De méme, la
teneur en tannins est supérieure représentant_a 31.98 mg EC/g  extrait sec. Il est
particulierement notable que I'extrait de feuilles exhibe une concentration
considérablement plus élevée en phénols totaux, avec une valeur de 57.41 mg EAG/g
PS, marquant une différence substantielle par rapport a I'extrait de fruits.

Cette disparité quantitative entre les fruits et les feuilles de Zizyphus spina Christi
indique I'influence significative de la partie de la plante sur la composition chimique en
termes de concentration des différentes classes de composés phénoliques. Les feuilles
apparaissent nettement plus riches en phénols totaux, tandis que les fruits étudiés
présentent des concentrations supérieures en flavonoides et en tannins. Ces variations
dans la distribution relative des composés phénoliques sont susceptibles d'engendrer

des activités biologiques distinctes pour chacun des extraits (Elaloui et al.,2017).

Tableau 06. Teneur des Composés phénoliques

Extrait Polyphénols Tannins Flavonoides

TPC (mg GAE/g DW)
TFC (mg QE/g DW) 1.96% 45.83% 13.15%
CT (mg CE/g DW)

DOSAGE DE PHENOL TOTAUT
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Figure 13. Droite d’étalonnage de 1’acide gallique
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Figure 14. Droite d’étalonnage de la quercétine
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Figure 15. Droite d’étalonnage de la catéchine
Quand :
X : concentration
Y : absorbance

I1.3. Activités biologiques

I1.3.1. Activités antioxydants

1) Effet scavenger du radical DPPH
Tableau 07. Résultats ICso pour 'acide ascorbique et pour Polyphénol DPPH

chantillons ) . ,
Test Acide ascorbique Polyphéno

DPPH 1C50=46.06 pg /ml 1C50=2.516 pg /ml

)
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Lorsque nous comparons les CI50 de I'échantillon de polyphénol (2,516 pg/ml) avec la
Clso de I'acide ascorbique (46,06 pg/ml), nous constatons que la valeur de la C150 du
polyphénol est trés faible car il est inférieur a celle de I'acide ascorbique.

Plus la valeur CI50 est faible, plus le composé ou 1’extrait est efficace. Cela signifie
gue nous avons besoin d’une plus petite quantité d’échantillon de polyphénol pour
obtenir le méme degré d’inhibition que ’acide ascorbique. Cela suggere fortement que
I'échantillon de polyphénol a une activité antioxydante puissante, et significativement
plus élevée (ou quelle que soit I'activité mesurée) que l'acide ascorbique dans ce test

particulier.

aa VS polyphenol
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Figure 16. Activité anti radicalaire de I’extrait polyphénol vis-a-vis le radical DPPH
Quand :
X : Concontration
Y : Taux d'inhibition des radicaux libres
R : est la force de la relation concentration-inhibition
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I11. Etude des huiles de Zizyphus Spina Christi

II1.1. Extraction de I’huile végétale

Extraction Evaporation l L’Huile de ZSC

Figure 17. Huile de Zizyphus Spina Christi
L’huile doit étre protégée des risques d’oxydation, d’élévation de 1’acidité libre et des
Contaminations par les matériaux de contact et par les métaux (fer et cuivre). Il convient
donc de la conserver, dans la mesure du possible, a I’abri de la lumiére, de la chaleur et
de I’humidité, dans des réservoirs d’une parfaite propriétés en utilisant des emballages
appropriés.
111.2. Rendement d’huile Zizyphus Spina Christi
L’extraction de I’huile des fruits de Ziziphus spina-christi a été réalisée par évaporation.
Le rendement en huile fixe obtenu s’éléve a 3,16 %.
Les données obtenues mettent en évidence les rendements en huile issus de Ziziphus
spina-christi provenant de différentes régions, notamment les fruits ainsi que les plantes
collectées a Metlili et Djamoura. L’analyse comparative de ces résultats montre une
variation significative des rendements, ouvrant la voie & une discussion scientifique
approfondie (Wolfersdorf et al., 2015). L'échantillon de plante de la région de Metlili
(Laameche & Chehma., 2012) a montré que le rendement en huile le plus élevé de
3,71892 % a partir d'une masse de fruits initiale de 500 grammes, avec un rendement
en huile total de 18,5946 grammes. Ce resultat est relativement plus élevé que celui de
I'échantillon de fruit de Zizyphus Spina Christi, qui a donné 3,16 % (19 grammes d'huile
a partir d'une quantité de fruit de 600 grammes), et de I'échantillon de plante de jujubier,
qui a donné 3,1685 % (15,8426 grammes d'huile a partir d'un fruit de 500 grammes).
Plusieurs facteurs potentiels affectant la variabilité du rendement en huile, ces facteurs

peuvent contribuer aux différences observées dans le rendement en huile :
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e Conditions environnementales et climatiques : Des facteurs tels que la température,
les précipitations, 1’ensoleillement et ’humidité jouent un role crucial dans la
composition chimique du jujubier et, par conséquent, dans la quantité d’huile
extraite. La fertilité et la composition du sol ont également un impact direct.

e Variété ou type de jujubier : La génétique des plantes varie selon les variétés, ce
qui entraine des variations naturelles dans la production et la qualité de ’huile.

e Stade de maturation du fruit : Le moment de la récolte influence considérablement
la quantité d’huile extraite, car sa teneur change avec la maturation du fruit.

e Méthode d’extraction de I'huile : La technique d’extraction utilisée (comme la
pression a froid ou I’extraction par solvant) est un facteur clé de I’efficacité du
processus et de la quantité finale d’huile obtenue.

e Facteurs liés au sol : La composition du sol, sa teneur en nutriments et son pH

influencent la croissance des plantes et la production d’huile du fruit.

111.3. Analyses physico-chimiques

111.3.1. Propriétés chimiques

La valeur du pH aprés avoir été mesurée avec la méthode du papier pH indiquée dans

la partie matériels et méthodes est : pH=5

Figure 18. Résultat de mesure de pH

Le pH des fruits de Ziziphus spina-Christi est considéré comme une valeur
raisonnable, et il est tres probable que les fruits Metlili et Djamura partagent cette
valeur, mais nous ne pouvons pas dire avec certitude gu'ils sont « similaires » sans

effectuer des recherches Précises qui les comparent directement. Sans données
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provenant d’études analysant précisément le pH des jujubes récoltés a Metlili et a
Jamoura, toute affirmation d’un pH identique des fruits ne serait qu’une simple
hypothéese. En comparant les valeurs de pH des fruits de jujube provenant de différents
endroits tels que Metlili et Jamoura, il est possible que la valeur du pH soit similaire,
par exemple 5. Cependant, pour dire qu'ils sont « identiques », il faut des données
scientifiqgues spécifiques issues d'études menées sur des fruits provenant
specifiquement des deux endroits. pH des fruits de Ziziphus spina-Christi. Les fruits du
Sidr sont généralement acides. Les recherches indiquent souvent des valeurs de pH
comprises entre 4,5 et 5,5. Par exemple, une étude sur la plante Sidr (une espéce
apparentée, également appelée jujube) a révélé que le pH du fruit était de 4,9 £ 0,23, ce
qui est proche de 5. Une autre étude sur la plante Sidr mauritanienne (une autre espece

de jujube) a rapporté que le pH du fruit était de 4,77 £+ 0,01.
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IV. Etude des crémes hydratantes des deux types et baumes a lévres

Tableau 08. Caractéristiques physiques et sensorielles des formulations cosmétiques

a base d'extraits de ZSC
Créme
Acide ascorbique Polyphéno Baumes a lévres
Caractérisation
Blanc blanc marron Orange, violet,
Couleur
rose
L’ odeur Fort et calme Léger et Inodore
rafraichissant
Consistance de la Creme épaisse Creme épaisse Solide
creme

Figure 19. Créme hydratante a I'huile de Sidr, aux polyphénols et au baume a lévres
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Cette étude représente une exploration du potentiel prometteur du jujubier
(Ziziphus Spina-Christi), mettant en lumicre son réle en tant que source riche en
composés bioactifs d'une importance capitale. En se concentrant sur 1'extraction et la
caractérisation des polysaccharides, des polyphénols et de l'huile des graines de
jujubier, Le rendement d'extraction des polysaccharides hydrosolubles a partir des fruits
de Z. Spina-Christi s'éléve a environ 2,33% de polyphénols obtenu est de 8%, en huile
fixe 3.16%. Les résultats ont révélé des propriétés biologiques prometteuses,
notamment les puissantes activités antioxydantes démontrées par les extraits des
polysaccharides Test DPPH 1C50=444,50 pg /ml et pouvoir réducteur de Il'extrait
polysaccharide FRAP A.A EC50=3,39 pg/ml. le IC50 de I'échantillon de polyphénol
2,516 pg/ml avec la ICso de A.A 46,06 pg/ml Cette confirmation scientifique des
propriétés traditionnelles du jujubier ouvre de vastes perspectives pour son exploitation

dans plusieurs domaines vitaux.

L'importance fondamentale de cette étude réside dans sa capacité a combler le fossé
entre les connaissances traditionnelles sur le jujubier et les besoins modernes des
industries de pointe, soutenant ainsi l'orientation vers des solutions naturelles et

durables :

Domaine pharmaceutique : Les extraits médicinaux du jujubier, en particulier les
polysaccharides et les polyphénols avec leurs propriétés antioxydantes et
immunomodulatrices, constituent une base solide pour le développement de nouveaux
médicaments ou de compléments alimentaires a base de plantes dotés d'une efficacité
thérapeutique unique. Ces composés pourraient contribuer a relever des défis sanitaires
tels que la résistance microbienne ou les maladies chroniques, enrichissant ainsi

l'arsenal thérapeutique disponible.

Domaine commercial et économique : Le développement de produits innovants a
base de jujubier, tels que les crémes, les baumes a Ievres et les produits de soin de la
peau, contribue a améliorer la valeur ajoutée de cette plante. Cela crée des opportunités
d'investissement et encourage la construction d'industries locales durables basées sur
les ressources naturelles, soutenant ainsi les économies locales et fournissant des

produits de haute qualité.
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Domaine cosmétique : L'huile de jujubier, riche en vitamines et en acides gras
essentiels, associée aux polyphénols aux propriétés antioxydantes et anti-
inflammatoires, représente une alternative naturelle et prometteuse aux produits
cosmétiques synthétiques. Elle peut étre utilisée dans les formulations de produits de
soin anti-age, de baumes a lévres et de produits de régénération cellulaire, répondant

ainsi a la demande croissante de cosmétiques propres et efficaces.

Domaine alimentaire : Bien que I'¢tude se soit concentrée sur les aspects
pharmaceutiques et cosmétiques, la mention des polysaccharides qui soutiennent la
santé¢ digestive indique la possibilité d'exploiter le jujubier dans I'industrie des
compléments alimentaires ou méme comme additif fonctionnel dans les produits
alimentaires. Les fruits du jujubier eux-mémes sont riches en ¢éléments vitaux, ce qui

en fait un candidat naturel pour améliorer la valeur nutritionnelle des produits.

Cette étude discute des nombreux avantages que 1’on peut obtenir du jujubier
(Ziziphus spina-Christi), confirmant qu'il s'agit d'un trésor naturel qui attend d'étre
davantage exploré¢ et exploité. En reliant les connaissances traditionnelles a la recherche
scientifique moderne, nous contribuons a ouvrir de nouvelles voies pour le
développement de produits innovants répondant aux besoins croissants en matiere de
santé, de beauté et de durabilité. Le chemin reste ouvert pour davantage de recherches
collaboratives qui pourront transformer ces potentialités en applications pratiques a

grande échelle, au bénéfice de I'étre humain et de I'environnement.
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Annexe 1

La courbe d’étalonnage d’oses totaux, oses neutres, est obtenue a partir une

solution de glucose (0,1 g/l — 1g/l) (DUBOIS, 1956).

Tableau 9.- Préparation de la courbe d’étalonnage d’oses totaux, d’oses neutre

Reéactifs (Blanc) | (0,001%) | (0,002%) | (0,004%) | (0,006%) | (0,008%)
Eau Distillée 1 0.9 0.8 0.6 0.4 0.2
Oses Totaux DO(A) 0 0,2461 0,401 0,636 2,11 0,576
Oses Neutres DO(A) 0 0,233 0,379 0,661 1,377 19
Concentration (g/l) 0 0.01 0.02 0.04 0.06 0.08

Mode opératoire
Oses totaux

Dans des tubes en verres placer un mélange de 200ul d’échantillon et 200ul de
phénol 5%. Apres homogéinisation, 1ml d’acide sulfurique H2SO4 (96%), est
rapidement introduit dans le milieu réactionnel. Les tubes sont ensuite incubés a
100°C pendant 5 mn, puis ils sont laissés 30 mn a température ambiante et a ’abri de
la lumiére. L’absorbance est mesurée a 492 nm (BRUDIEUX, 2007; RUIZ, 2005;
GENESTIE, 2006).

Oses neutres

Deux cent (200) microlitres de solution a doser sont mis dans des tubes en verre;
200 pl de solution résorcinol est ajouté, puis 1 ml d’H2SO4 a 96% est rapidement
introduit dans le milieu réactionnel. Apres agitation les tubes sont incubés a 1’étuve a
90°C, pendant 30 mn jusqu’a I’apparition d’une couleur jaune brun. Apres
refroidissement dans un bain de glace pendant 30 mn et a 1’abri de la lumiere,
1I’absorbance est mesurée a 480 nm (MONSIGNY al., 1988)
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Annexe 2

Figure 20. Courbe d’étalonnage des oses neutres (glucose)

La courbe d’étalonnage des protéines par la méthode de BRADFORD (1976), est
obtenue a partir une solution de serum albumine bovine (SAB) a différentes
concentrations de 0.1g/l — 0.01g/l.

Tableau 10.-Préparation de la courbe d’étalonnage des protéines (BRADFORD).

Réactifs (0,008%) | (Blanc) | (0,001%) | (0,002%) | (0,004%) | (0,006%) | (0,008%)
Eau Distillée 1 0.9 0.8 0.6 0.4 0.2
BSA (solution mere 0 0.1 0.2 0.4 0.6 0.8
0,01%) (ml)
Concentration (g/l) 0 0.01 0.02 0.04 0.06 0.08
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Mode opératoire

Dans des tubes en verre, il est additionné un volume 400ul de solution a doser,
puis, 2ml de réactif de Coomassie, Le mélange est homogénéisé pendant 30 secondes,

L’absorbance est lue 595 nm aprés 2mn. La coloration est stable pendant une heure
(BRADFORD, 1979).
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Figure 21. Courbe d’étalonnage des protéines (BSA) la méthode de BRADFORD
Annexe 4

La courbe d’étalonnage de I’activité antioxydante est obtenue a partir d’une
solution d’acide ascorbique a différentes concentrations (0,01mg/ml a 0,1 mg/ml).

Tableau 11.- Préparation de la courbe d’étalonnage de ’activité antioxydante.

Réactifs (0.01%0) (0,001%) | (0,002%) | (0,004%) | (0,006%0) | (0,008%0) | (0.01%0)
Eau Distillée 0.9 0.8 0.6 0.4 0.2 0
. ascorbique (0,01%) (ml) 0.1 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Concentration (mg/ml) 1000 500 250 125 62.5 31.25

Mode opératoire

Un dosage de piégeage des radicaux DPPH (1,1-diphényl-2-picryhydrazyl) a été
utilise pour déterminer, par méthode spectroscopique, la capacité antioxydante relative
des plantes. Les activités antiradicalaires des extraits de plantes ont été estimees selon
la méthode de Naidu et al. Des solutions méres d'extraits (5 mg/ml) ont été préparées et
diluées a des concentrations finales de 1000, 500, 250, 125 et 62,5 mg/ml dans de
I'éthanol. 600 pL de DPPH dans une solution d'éthanol ont été ajoutés a 200 pL

d'extraits ou de solution étalon, puis mélangés a 200 uL d'eau. La vitamine C (comme
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solution témoin) a été dosée a des concentrations de 1000, 500, 250, 125, 62,5 et 5
mg/ml dans des conditions similaires. Les mélanges ont été incubés a 37 °C pendant 30
minutes dans I'obscurité. L'absorbance de I'échantillon a été mesurée & 517 nm, comme
décrit dans (Naidu et al., 2019)
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Figure 22. Courbe d’étalonnage d’acide ascorbique pour le test de DPPH
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Figure 23. Courbe d’étalonnage polysaccharide pour le test de DPPH
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Figure 24. Détermination de pouvoir antioxydant



Annexes

Annexe 5

La courbe d’étalonnage de I’activité antioxydante est obtenue a partir d’une
solution d’acide ascorbique a différentes concentrations (0,01mg/ml a 0,1 mg/ml).

Mode opératoire

Est directement proportionnelle & la concentration des antioxydants dans
I'échantillon. La méthode a été standardisée en utilisant le Trolox comme référence
(Oyaizu, 1986). Le protocole expérimental impliquait le prélevement de 500 pl
d'échantillon. Une gamme d’étalons est préparée par 1’acide ascorbique (vitamine C)
de différentes concentrations (1000.500.250.125.....mg/ml). Suivi de l'ajout de
ferrocyanure de potassium (1%) et de 1,25 ml de solution tampon (0,2 M, pH 6,6). Le
mélange a été incubé pendant 30 minutes a 50 °C dans un bain-marie. La réaction a été
stoppée par I'ajout de 1,25 ml d'une solution aqueuse de TCA (acide trichloroacétique)
a 10%, puis centrifugée a 3000 tours par minute pendant 5 minutes. Ensuite, 1,25 ml
du surnageant a ét¢ mélangé avec 1,25 ml d'eau distillée et 250 ul de FeCls (chlorure

de fer (111)) a 0,1%.
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Figure 25. Courbe d’étalonnage d’acide ascorbique pour le test de FRAP
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Figure 26. Courbe d’étalonnage échantillon polysaccharide pour le test de FRAP

Tableau 12.0rigines et caracteéristiques physico-chimiques des produits utilisés au
cours de I’expérimentation.

Produit Forme Formule Cl\z/‘[:lizteé;/i[sotligitzs Densité Purete
Chimique (g/mol) (g/cm3) (%0)
Acétone Liquide C3HesO 58.08 0.792 100
Acétate de Na Poudre | CH3COONa 82.03 / /
Hydroxyde de sodium | Poudre NaOH 39.997 2.13 0.5
Méthanol Liquide CH3OH 32.04 0.79 70
Ethanol Liquide C2HeO 46.07 / 95
Ether de Pétrole Liquide CeH12 / / 95
Phénol Liquide CeHsO 94.11 / 5
Acide sulfurique Liquide H2S04 / / 96
. . /
SeBr;‘\r/?n'g'(tgsmA';'e Solide / / 96
Folin Ciocalteu Poudre / / / 10
FeCls (Fer (1) Poudre | ClsFe.6H20 270.30 / 0.1
Tr;:f(lli’:g;d“ Liquide | ClzFe.6H,0 / / 1
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Vanilline Poudre CgHgO3 / / 4
Aluminium trichloride | Liquide AlCI3 / / 2
Bleu de Coomassie Poudre / / / /
Acide phosphorique Solide H3PO4 97.99 / 85
DPPI_.I (2,2-Dipheny- Poudre | CigHi12Ns Oe 394 / /
1picrylhydrazyl
_ Acide Poudre | C,HCLsO / / 10
trichloroacétique
Résorcinol Poudre CeHeO2 / / /
Ferrocyanure de Solide | Ku[Fe (CN)g] / / 1
potassium
Acidechlorhydrique | Liquide HCI 36.5 1.178 50
Hexane Liqude CeHus / / 96

Tableau 13.0Origines et types d’appareils utilisés au cours de 1’expérimentation

L’Appareillage

Agitator magnifique

Mixeur

Bain Marie Un mélange électrique
Balance pH metre
Centrifuges Spectrophotometer

Etive Micropipette (1000/200/100ul)
Rotavappeur
Verrerie
Tubes Cuve
Bicher Cristy
Eprouvette Erlenmeyer
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