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Introduction Générale

Les plantes médicinales sont percues comme étant efficaces et jouent un role essentiel
dans I'évolution de la médecine et de la pharmacologie. Elles sont utilisées depuis des années
et sont a l'origine des systémes de soins traditionnels dans de nombreuses cultures a travers le
monde. D'aprés I'Organisation Mondiale de la Santé (OMS 2013), environ 80 % de la
population mondiale se sert de remedes a base de plantes pour leurs soins de santé primaires.
La présence de cette fréquence s'explique par la variété et I'efficacité des composés bioactifs
tels que les polyphénols de différentes formes (flavonoides, tanins, les terpenes, ...) ainsi que
les sucres, les huiles essentielles,... présents dans les plantes, offrant des solutions pour une

variété de maladies et de problémes de santé [1]

Les plantes médicinales sont reconnues pour leurs nombreuses propriétés liées a la santé grace
a leurs composants bioactifs et naturels. Elles ont notamment des propriétés anticancéreuses,
antivirales, antimicrobiennes, anti-inflammatoires, antioxydants, des effets sur la fragilité
capillaire et une capacité a inhiber I'agrégation plaquettaire chez I'nomme, grace aux composés
phénoliques présents dans les plantes, on utilise méme les propriétés pharmacologiques de ces

produits dans le secteur de la cosmétique pour la création de différents produits pour la peau
[2].

On a attribué les bénéfices physiologiques des composés phénoliques végétaux a leur
capacité a inhiber la peroxydation lipidique, a moduler les voies de transduction du signal
cellulaire et a intervenir dans I'apoptose. Et les premiers écrits concernant les utilisations

médicinales des plantes incluent environ 1 000 médicaments issus d'une seule plante [3].

Parmi ces plantes médicinales on retrouve le fruit Maclura Pomifera ou bien Osage

D'orange connu pour sa capacité thérapeutique qui est encore peu utilisé et peu connu exploité.

Maclura Pomifera est une espéce de plantes de la famille des Moracées originaire des
Etats-Unis. Contient les fruits, les racines et les écorces divers éléments bioactifs, tels que les
polyphénols, les flavonoides et des xanthones, qui possedent des propriétés antioxydants,
antimicrobiennes et anti-inflammatoires. Il joue également un réle dans le traitement de
certaines maladies telles que les allergies, 1’eczéma, les fissurées des mains et des pieds,... [4,
5]



Le stress oxydatif est un déséquilibre entre la production de radicaux libres, qui sont des
molécules réactives contenant de I'oxygéne, et la capacité de I'organisme a neutraliser ces
radicaux ou a réparer les dommages qu'ils causent. Ce déséquilibre peut entrainer des

dommages cellulaires et jouer un réle dans le développement de diverses maladies.

Le probléme qui se pose c’est comment traiter le stress oxydatif a partir des plantes

médicinales tell que le Maclura Pomifera ?

L’ Algérie riche en plants médicinales permis ces plants on trouve notre fruit Maclura

Pomifera ou bien Osage D'orange qui existe dans la region de willaya de Jijel.

Notre travail de fin d'étude vise a extraire par reflux des composés bioactives de ce
fruits, en se concentrant sur le rendement des extraits obtenues en polyphénols, flavonoides,

sucre, cendre et humidité des fruits Maclura Pomifera.

Par la suite, cette extraction sera vérifiée en estimant les concentrations en polyphénols
et flavonoides, en sucre et en cendre, ainsi qu'en eau des différents extraits obtenus a l'aide de

dosages colorimétriques qui indiquent la présence de ces composés.

Et aussi I'analyse de diverses activités biologiques de ce fruit, notamment l'activité
antioxydante des extraits avec divers solvants, qui nous permet de développer une corrélation
entre le solvant d'extraction et les concentrations en composés bioactifs d'intérét et leur impact
sur l'activité antioxydante. Ces résultats sont comparés a des études et des recherches
précédentes menées par des chercheurs.

A la fin, on a examiné I'impact des nanoparticules d'argent et la caractérisons a l'aide de

différentes techniques telles que la spectrométrie UV-visible, infrarouge (IR), DRX, MEB.
Notre travail de mémoire fin d’étude est constitué de trois parties :

La premiére partie est la recherche bibliographique qui on a donné une généralité sur

notre fruit et ces composés.

La deuxiéme partie, c’est I'extraction avec différent solvant avec un seule méthode
d'extraction (extraction par reflux) apres déterminer les teneur de ces composés (polyphénol,
flavonoides, sucre, humidité, cendre), en suit étudier et évaluer l'activité antioxydante en
utilisant deux méthodes différentes : DPPH et FRAP, aprés, la synthese des nanoparticules
d’argent a partir de 1' extraits aqueux de ce fruit étudiées et la caractérisation de ces
nanoparticules par diverses techniques spectrometre ( UV-Visible, infrarouge (IR) , diffraction
des rayons X (DRX), MEB.



Et dans la troisieme partie on a présenté les résultats obtenus et les discussions ainsi que

la comparaison avec d’autres etudes.

Enfin, une conclusion générale qui résume ’essentiel du notre travail.



CHAPITRE I :

Recherche Bibliographique



Chapitre I : Recherche Bibliographique

1.1 Introduction

Maclura Pomifera est le nom de William Maclure (1763-1840) c'est des premiers geologues

américains et Pomifera signifie « arbre fruitier » car les arbres femelles produisent de gros fruits
[6] .
1.2 Etude botanique pour Maclura Pomifera

Le Maclura Pomifera, également connu sous le nom d’Oranger Osage, est un arbre
originaire d'’Amérique du Nord. Il est un arbre épineux et dioique et aussi indigéne appartient a la
famille des arbres ornementaux. Ses feuilles pointues ovales de 3,5 cm de long sont lisses et
contiennent des graines. Le fruit est d'un jaune verdatre, qui se développe a l'automne et mesure
8 a 12 cm de diameétre. Sa surface est rugueuse et produit un jus laiteux qui peut causer une
dermatite chez certaines personnes. L'arbre de Maclura Pomifera peut atteindre une hauteur de 15
meétres et un diametre d'environ 3 metres. Le vent apporte la pollinisation a l'arbre. Les fleurs

fleurissent de mi-mai a juin et les fruits sont récoltés au mois de septembre [7, 8].

Il s'agit d'une culture multiple composée de plusieurs graines fusionnées pour former une
structure sphérique jaune-vert d'environ 3 a 5 cm de diamétre. Les arbres femelles commencent a

porter leurs fruits aprés environ 10 ans [6].

Le potentiel de la durée de vie de I'Orange Osage est assez €levé, car il possede des
propriétés organoleptiques. Et aussi On peut eévaluer la durée de vie de ’Orange Osage a 150 ans
ou plus. On trouve quelque arbre les plus anciens d'Orange Osage de I'Ohio. Selon les études les

cing des arbres ont entre 150 et 175 ans [9].

Pour la premiére fois, il a été cultivé dans les Etats du Sud, il est & la fois résistant a la

sécheresse, a la chaleur et au vent, et il se développe rapidement.

Le bois est exceptionnellement solide, lourd et flexible, Le bois de cceur, I’écorce et les racines
contiennent de nombreuses substances extractibles qui ont une valeur réelle ou potentielle dans

I’industrie alimentaire et dans la production de pesticides et de colorants[6, 7].
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Figure 1 : L’arbre De Maclura Pomifera (Osage d’Orange) [A]

Il était utilisé par les tribus indiennes pour fabriquer des arcs, d'ou un autre nom commun de
I'arbre L'écorce épaisse est profondément sillonnée et de couleur orange foncé ; elle se divise en
larges crétes arrondies a mesure que I'arbre vieillit Le bois est exceptionnellement solide, lourd,
dur et flexible Il était utilisé par les tribus indiennes pour fabriquer des arcs, d'ou un autre nom
commun pour l'espéce "Bois d'arc". Actuellement, il est utilisé pour les poteaux de cl6ture, les
attaches et les objets en bois L'oranger d'Osage est souvent planté pour former des haies dans les

Etats de la plaine du sud et dans le Midwest.

1.3 Classification et systematique

Orangers Osage appartiennent a la famille des mdriers (famille des Moracées), L'oranger
Osage est une plante pionniére avec de grandes épines apoptotiques sur les branches inférieures,
mais les branches supérieures peuvent ne pas étre protégées est utilisée pour cultiver des variétés

avec les deux épines. Les puces peuvent faire défiler correctement les pics[10].
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Autrefois, il y avait de nombreuses espéces de Maclura mais actuellement, il n'est pas établi
le nombre d'espéces du genre Maclura, mais Willis a découvert 12 espéces en 1973, tandis que
Burton n'en a reconnu qu'une en 1973 [9].

I.4 Les composer Biochimique de Maclura Pomifera

Des recherches ont été effectuées sur les caractéristiques des graines et de I'huile provenant
des graines de Maclura Pomifera. Les graines de Maclura Pomifera ont obtenu les valeurs
suivantes (en fonction du poids sec de fruit) : humidité de 5,88 %, cendres de 6,72 %, huile de
32,75 % et teneur élevée en protéines de 33,89 %. Si elle est intégrée dans leur alimentation, la
quantité de glucides (20,76 %) peut étre percue comme une source d'énergie pour les animaux
[11, 12].

Les nutriments clés étaient le potassium (421,65 mg/100 g d'huile), le calcium (218,56
mg/100 g d'huile) et le magnésium (185,00 mg/100 g d'huile) [11] .

D’autre études confirmait presque les méme proportions des composants chimique que retrouve
dans le fruit Oranger Osage (Maclura Pomifera) trois substances non alimentaires c’est: I'huile

végétale, les sucres/glucides et les composes phytochimiques. Les graines constituent 11 % du
fruit et sont constituées de 5,9 % d'eau, 6,7 % de cendres, 20,8 % de glucides, 33,9 % de protéines

et 32 % de matiéres grasses (6).

Maclura|

— saotuen —
SSENTIAL GOLD
VACLURA POMIFERA

o
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Figure 2: Utilisation d’huile de Maclura Pomifera pour le cosmétique [B]

Cette espece a été identifiée par des études supplémentaires comme ayant des propriétés
chimiques économiquement significatives. Les fruits frais sont principalement composés de
pectine (46,04 %), de résine (16,64 %), de graisse (5,16 %) et de sucre (avant hydrolyse, 4,46 %).
Il contient également des pigments flavonoides, de la Iécithine, de la vitamine C, des acides

triturables, des glucosides et des alcaloides. En plus d'étre utilisé comme décor [8]..
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Des études précédentes sur I'extraction de composes phytochimiques du fruit Oranger Osage dans
le but de rechercher des médicaments, tels que des produits antioxydants, antifongiques,
antibiotiques et répulsifs, ont été répertoriés dans le tableau 1 qui représente les solvant les plus
utiliser pour I’extraction des composer chimique de Maclura Pomifera ou bien 1’Osage

d’orange[13]

Tableau 1 : les Solvants les plus utiliser pour extraction des composer active de Maclura Pomifera[14]

Eau Ethanol Méthanol Dichlorométhane Acétone
Anthocyanines Alcaloides Anthocyanines Terpenoids Flavones
Lectins Flavonols Flavonols
Polypeptides Polyacetylenes Flavones
Saponines Polyphénols Lactones
Starches Stérols Phénones
Tannins Tannins Polyphénols
Terpenoids Terpenoids Saponines
Tannins
Terpenoids

La pomiférine et l'osajin sont les deux principaux composés phytochimiques extraits de
I'Oranger Osage mentionnés dans la littérature. 1ls sont découverts en quantités allant de 10 a 15
% en fonction du poids sec de fruit. Le poids sec était composé de 21,67 % de composés
phytochimiques (résines et pigments) [15].

Les composés phytochimiques présents dans I'extrait alcoolique ont tous des températures de
combustion assez élevées. Sont estimer les chaleurs de combustion et les énergies de liaison pour
les composés phytochimiques suivants en se basant sur la loi de Hess [16].

Malheureusement, la majorité des études a été réalisées dans les années 1950 et environs, sans
I'utilisation de la technologie GC-MS, RMN et HPLC. Dans une zone ou un pays donné, la
population de fruits testée était restreinte a un ou deux fruits par arbre. L'un des buts de cette étude

consistait a étudier diverses possibilités pour transformer les fruits de maniére commerciale[14].

Les résultats obtenus examinent la mise en vente du fruit Osage d’Orange en tant que
référence pour la production de biocarburants et d'aliments pour animaux. On peut envisager la
collecte des fruits des arbres déja présents tout en plantant simultanément de nouveaux orangers

Osage.

Les orangers Osage contribuent a la diminution de I'érosion de l'eau et du soleil, a
I'ameélioration de I'habitat de la faune et au stockage du carbone. Ceci favorise la durabilité
économique de l'exploitation de I'éleveur et offre une nouvelle source de biomasse pour les

énergies renouvelables. [14].
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1.5 Les principaux composés bioactifs

1.5.1 Polyphénols

La nutrition est essentielle & la prévention primaire et secondaire de nombreuses maladies
chroniques. Les polyphénols sont une catégorie particuliere de composés bioactifs impliqués dans

les effets santé associés a une alimentation riche en produits végétaux, selon des donnees

épidémiologiques et cliniques de plus en plus convaincantes[17].

Un polyphénol est une molécule avec plusieurs groupes phénols, c'est-a-dire un noyau
aromatique avec un ou plusieurs groupes hydroxyles (—OH). Différents exemples avec leurs
origines alimentaires sont présentés dans la Figure 3. La quercétine est un flavonol trés abondant
dans les oignons, qui a des propriétés anti-inflammatoires et antioxydantes. Elle est également une
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Figure 3:Différent exemple sur les compositions phénoliques présente dans les sources
alimentaires [18]
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procyanidine de la famille des tannins tres présente dans les pommes. Elle a un effet vasculaire

protecteur. L'orange avec de I'hespérétine [18] .

Les polyphénols sont des métabolites végétaux secondaires avec plusieurs groupes
hydroxyle disposés sur des anneaux aromatiques. Des milliers de ces composes ont été découverts
et des centaines ont été trouvées dans les fruits et légumes. Les polyphénols sont une classe de
produits chimiques tres largement étendue qui peut étre divisée en plusieurs sous-groupes

principaux tels que les acides phénoliques (les acides benzoiques et les acides cinnamiques), les
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acides ellagiques, les stilbenes, les lignanes et les flavonoides. Les flavonoides ont un squelette
structurel similaire : ils sont constitués de deux cycles aromatiques reliés par trois atomes de
carbone, formant un hétérocycle contenant de I'oxygeéne. Les flavonoides peuvent étre divisés en

flavonols, flavones, flavanones, flavanols, procyanidines, isoflavones et anthocyanidines [19].

[ FEAVONOIDES| ["NON FCAVONOIDES'|
Curcuminoides  Lignanes
Flavonols o L
L, -l -
2 Flavones Stilbénes
q e
seat o C
! ®
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I OH N . ¥ X I
5 4 ‘@ @A)Lob m 5,
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0o ) ,
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OH A I
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Isoflavone

Anthocyanidines

s 0 0 : ou ]
* w &
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Figure 4: Les principes composition phénolique et ¢a structure chimique[C]

1.5.2 Les flavonoides

IIs sont un groupe divers des composés polyphénoliques, que méme les experts dans le

domaine sont souvent confus par les différents termes qui composent ce groupe.

La chimie des polyphénols est encore plus complexe car la majorité de ces substances sont
présentes dans les fruits et Iégumes sous forme combinée avec diverses unités de sucre (glycosides)

et sont souvent polymérisées.

10
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Figure 5: Structure chimique des flavonoides [20]

Méme si beaucoup de travail a été fait pour caractériser ces composes, il reste encore beaucoup a

faire permis ces composer phénoliques [19]
1.6 Application de Maclura Pomifera

Ainsi, ce fruit a été utilisé de maniére traditionnelle comme répulsif contre les insectes,
comme source de pigment et méme a des fins médicales pour les probléemes dentaires et le
traitement du cancer et aussi sont utilisées dans le traitement des douleurs oculaires, hémorragies
utérines, gastriques. Cependant, il n'est pas conseillé de consommer des aliments humains car des
substances toxiques comme le plomb et aussi la présence de deux isoflavones hautement
antioxydants, l'arsenic et le mercure ont été détectées dans toutes les régions fruitieres, dépassant

les limites admissibles aux aliments.[8, 21, 22]

Le fruit de Maclura Pomifera a démontré son effet sur les cellules cancéreuses humaines
(rein, poumon, prostate, sein, mélanome et cdlon) en tant qu'inhibiteur de I'histone désacétylase
(HDAC) gréace a la présence de pomiférine flavonoide prénylée, démontrant ainsi une activité
antiproliférative dans les six cellules de lignes évaluées. Dans cette optique, des expériences ont
prouveé que le composé pomiférine agit comme un inhibiteur des cellules cancéreuses d'un gliome
humain, ce qui entraine une diminution de I'expression des génes. Associé a la résistance (la
capacité de la cellule a se reproduire de maniére réguliére et a générer des cellules souches), Par
ailleurs, ’Osage d’orange a jouer un role essentiel est trés important dans le diagnostic du cancer
en permettant de différencier les patients atteints de cancer de la prostate des patients présentant
des maladies bénignes de la prostate et des sujets normaux. Cela est dd a la forte affinité des serums

des patients atteints de cancer de la prostate envers la lectine de Maclura Pomifera [21].

11
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Les espéces végetales dans les foréts et les zones tropicales, telles que Maclura, font face a un
défi actuel en raison des secheresses, des conditions de stress et des modifications
environnementales. Les perspectives devraient se détériorer d'ici la fin du XXle siécle en raison
de I'élévation des températures causée par le changement climatique, ce qui nécessitera la sélection
de plantes qui peuvent supporter la sécheresse et les conditions de stress séveres. Maclura Pomifera
est une espéce d'arbre qui pourrait étre une solution a ce probleme lorsqu'elle est cultivée pour la
reforestation, car elle est une plante qui peut supporter la sécheresse et le stress qu'elle
engendre.[21].

La Maclura Pomifera a également été utilisée aussi dans la nanotechnologie pour fabriquer des
nanoparticules d'argent, ou elle a été utilisée comme agent réducteur et stabilisant, ce qui a permis
de produire des nanoparticules bien structurées, uniformes et sphériques. De plus, les propriétés
antimicrobiennes de ces nanoparticules ont été révélées contre les bactéries a Gram négatif, ce qui
suggere un potentiel bioactif en médecine pour traiter les maladies causées par ce type de micro-

organismes[21].
|.7 L’activité antioxydante

Les récentes découvertes incluront plusieurs maladies chroniques liées au stress et au stress
oxydatif de la peau causés par les antioxydants alimentaires. Il a une forte activité antioxydante et
un faible risque de maladies en raison de ses nombreuses compositions phytochimiques et

phénoliques spécifiques [13, 23] .

Des études épidémiologiques ont montré que la consommation fréquente d'antioxydants

naturels est associée a un risque plus faible de maladies cardiovasculaires et de cancer [24].

En conséquence, il est nécessaire d'utiliser des suppléments d'antioxydants ou des aliments
contenant de fortes concentrations d'antioxydants, qui peuvent aider a eéliminer les radicaux libres

et a réduire les dommages oxydatifs [23].

L'espéce Maclura Pomifera est largement répandue a travers le monde, et elle est également
couramment cultivée a des fins d'ornement. Selon des recherches précédentes, il a été démontré
que les fruits de Maclura Pomifera renferment une grande quantité d'isoflavonoides prénylés, qui
ont des activités biologiques remarquables et possedent des avantages potentiels, notamment
lorsqu'ils sont utilisés par voie topique. Etant donné que les composés phénoliques jouent un réle

crucial dans la création de produits cosmétiques anti-age[25].

Le fruit de Maclura Pomifera contient des propriétés biologiques antioxydants,

Antimicrobiennes, anti-inflammatoires et antimorales [21, 26].

12
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1.8 Les nanoparticules

Le domaine de la nanotechnologie a connu de nombreux progrés révolutionnaires. A

I'échelle nanométrique, la nanotechnologie génére des matériaux de diverses natures [27].

Les nanomatériaux jouent un rdle essentiel dans un nombreux domaine comme
(automobile, électronique, environnement, hygiéne, biomédical, agro-alimentaire) et produits de
consommation courante ou a usage plus novateur (textiles, catalyseurs, capteurs, imagerie,

revétements, emballages, cremes solaires, nutraceutiques, ...).

L'intérét des nanomatériaux réside dans leur taille nanométrique et leur surface spécifique
élevée (jusqu'a plusieurs centaines de m?/g de produit), ce qui leur confére des caractéristiques
specifiques (mécaniques, physico-chimiques, biologiques) différentes de celles de leurs
homologues de taille plus grande. En octobre 2011, la Commission européenne a établi une
définition du nanomatériau considéré comme est un matériau naturel ou fabriqué et contenant des
particules libres avec un forme d'agrégats ou d'agglomérats et aussi dont au moins 50 % des
particules et peut étre classé dans la répartition numérique par leur taille, et ont une ou plusieurs

dimensions externes qui varie entre 1 nm et 100 nm [28].

Les nanoparticules (NP) d'or (Au), de platine (Pt), d'argent (Ag) et de palladium (Pd) de 20

nm présentent respectivement une teinte rouge vin, gris jaunatre, noir et noir foncé [29, 30]
1.8.1 Caractérisation des Nanoparticules

Plusieurs méthodes de caractérisation ont été utilisées pour l'étude de différentes
caractéristiques physicochimiques des NP. Il sagit principalement de méthodes comme la
diffraction des rayons X (XRD), la spectroscopie photoélectronique a rayons X (XPS), l'infrarouge
(IR), le SEM, le TEM, Brunauer-Emmett-Teller (BET) et I'analyse granulométrique [31-33].

Parmi c’est techniques les plus utiliser ona:
1.8.1.1 La spectrophotométrie UV-Visible

Est une technique utiliser afin d'évaluer I'absorption de rayonnement ultraviolet ou visible
par une substance en solution et sont utilisés pour mesurer le rapport de l'intensité de deux
faisceaux de lumiere dans la zone UV-Visible. Cette méthode est simple, rapide et assez précise,

et peut étre employee pour de petites quantités de composés [34].

13
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1.8.1.2 Spectrométrie infrarouge (IR)

L'utilisation fréquente de la spectrométrie infrarouge dans les analyses permet de
caractériser physico-chimiques les matériaux organiques.
Cette méthode permet d'analyser la composition chimique d'un produit en identifiant les
différentes bandes d'adsorption présentes sur un spectre. Chaque bande d'adsorption correspond

a un mode de vibration d'une liaison chimique entre deux atomes [35] .
1.8.1.3 Diffraction des rayons X (DRX)

Est une méthode essentielle et couramment utiliser pour caractériser les matériaux. En raison
de I'évolution récente de la technologie et de la compréhension de la science des matériaux, de
nombreux nouveaux matériaux sont en cours de création, ce qui demande une amélioration des

techniques analytiques existantes afin de résoudre les problémes complexes qui se posent [36].
1.8.1.4 Microscopie électronique a balayage

Cette techniques repose sur l'analyse de l'interaction d'un faisceau d'électrons avec la
surface a analyser et l'interaction entre des électrons et de la matiére entraine I'émission d'un
rayonnement électromagnétique dans le domaine des rayons X sous forme de photon X .En
analysant I'énergie des photons X émis, on peut identifier les composés chimiques présents a la

surface de I'échantillon observe [37].
1.8.1.5 Microscopie électronique a transmission

Le MET est un dispositif tres répandu et méme aussi c'est la solution la plus appropriée
pour obtenir des images directes de l'intérieur du matériau. Il offre la possibilité de visualiser les
atomes lorsqu'ils sont assez nombreux et disposés de maniére réguliere en un cristal, ainsi que de
nombreux objets ou particules de taille supérieure. Cependant, et également, il s'agit d'un dispositif

dont la résolution n'est pas limitée[38].
1.8.2 Classification des Nanoparticules

On peut classer les NP en plusieurs catégories selon leur morphologie, leur taille et leurs
caractéristiques chimiques. En se basant sur les caractéristiques physiques et chimiques, Les
classes bien connues de NP (Les nanoparticules composées de carbone, ainsi que les

nanoparticules métalliques, céramique, semi-conductrices, polymeéres et lipidiques) [39]

14
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1.8.3 Caractérisation morphologiques des Nanoparticules

Les propriétés morphologiques des NP sont toujours tres intéressantes car la morphologie
a toujours une influence sur la plupart des propriétés des NP. Les études morphologiques peuvent
étre caracterisées de diverses maniéres, ce sont les principes techniques microscopiques comme
la microscopie optique polarisée (MOP), le MES (basée sur le principe du balayage électronique)

et le TEM (basée sur le principe de transmission des électrons) sont les plus représentatives[40].
1.9 Application des Nanoparticules

Etant donné leurs propriétés distinctes, les NP peuvent étre plus utilise dans différentes
domaine. Plusieurs d'entre eux sont mentionnés ci-dessous : Applications dans les domaines des
médicale et pharmaceutique, et aussi de la fabrication des matériaux, de I'environnement, de

I'électronique, de la récupeération d'énergie et des industries mécaniques [41].
1.9.1 Argent (NPAQ)

Au début, l'argent était considéré comme une ressource précieuse dans la monnaie, les

ornements, les bijoux, la décoration alimentaire, les cellules solaires et la photographie.

De plus, les nanoparticules d'argent et l'argent sont couramment utiliser comme agent
antibactérien, ce qui implique que I'argent est nocif pour les bactéries. En outre, les nanoparticules
d'argent et l'argent ont également des propriétés antifongiques, antivirales, anti-inflammatoires,
antibiofilm et anti-glycoprotéiques. On utilise fréquemment I'argent et les nanoparticules d'argent
dans les tubes respiratoires endotrachéaux et ainsi que comme un médicament topique pour traiter
et prévenir les caries dentaires et soulager I'hypersensibilité dentaire. Peut-étre que l'une des

utilisations les plus avantageuses de l'argent a été de servir de désinfectant[42].
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1.1 Introduction

Dans cette partie, on a identifié les divers composes bioactifs de Maclura Pomifera et
analyse leur activité antioxydante et leur application des nanoparticules on utiliser AgNOs, et

aussi on a présenté le matériel et les méthodes utilisés lors de nos manipulations en laboratoire.

11.2 Matériels et Méthodes

11.2.1 La récolte

Les régions de la wilaya de Jijel ont été choisies pour cueillir le fruit de Maclura
Pomifera, qui est actuellement disponible en Algérie. L’arbre de ce fruit commence a pousser
en mois de Septembre
11.2.2 Préparation de Matériel végetale

Le fruit de Maclura Pomifera a été bien nettoyé avec de I'eau de robinet pour éliminer
tout la poussiere apres a été découpé les fruits en petits morceaux de 1 a 2 cm (les grains et le
complet fruit) et mettre dans un cristallisoir puis passer par le séchage a I'étuve a 60 C°+ 2C°
pendant 8 jours. On conserve les échantillons séchés dans un récipient en verre recouvert avec
un para film et papier d’aluminium pour éviter I'oxydation qui peut modifier la composition
chimique et les substances bioactives. Apres le séchage des fruits on les broyé a l'aide d'un

broyeur avant d'étre utilisée pour les différentes extractions et applications (Fig.6).

Figure 6: Fruit de Maclura Pomifera récolé et sécher a 1’étuve et broyer
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DPPH @ FRAP

Figure 7: Schéma explicatif et descriptif de déroulement de notre expérience

11.2.3 Les réactifs et les solvants utilisés

Tableau 2: Solvants et réactifs utilisés pour les expérimentations

Le nom des Fournisseur
produits CAS

v Méthanol 67-56-1 Sigma-Aldrich
v" Glucose 50-99-7 Sigma-Aldrich
v Acide Sulfurique 7664-93-9 Sigma-Aldrich
v Phénol 108-95-2 Sigma-Aldrich
v Acide Gallique 149-91-7 Sigma-Aldrich
v Folin-ciocalteu (réactif Folin- ciocalteu) 62625-14-1 Sigma-Aldrich
v Carbonate de sodium(NaCO:s) 497-19-8 Sigma-Aldrich
v Nitrite de sodium (NaNO>) 7632-00-0 Sigma-Aldrich
v Hydroxyde de sodium (NaOH) 1310-73-2 Merck

0
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v’ Catéchine 154-23-4 Sigma-Aldrich
v’ 2,2-diphényle-1-picrylhydrazyle (DPPH) 1898-66-4 Sigma-Aldrich
v hydrogénophosphate de sodium(Na;HPO4)  7558-79-4 Sigma-Aldrich
v' dihydrogénophosphate de sodium(NaH2PO4) 7558-80-7 Sigma-Aldrich
v Acide Ascorbique (Vitamine C) 62624-30-0 Sigma-Aldrich
v Ferricyanure de potassium (KsFe(CN) ) 13746-66-2 Sigma-Aldrich
v'Acide trichloracétique (TCA) 76-03-9 Sigma-Aldrich
v' chlorure ferrique(FeCls) 7705-08-0 Sigma-Aldrich
v’ carbonate d’ Aluminium (AICQOg) 21645-51-2 Sigma-Aldrich

11.2.4 Méthode D’extraction
11.2.4.1 Extraction par reflux

Pour ce travaille on a utilisé une seule méthode d'extraction : c'est extraction par reflux qui basé
sur le chauffage de mélange jusqu'a I'ébullition de mélange a température constante selon le type
de mélange étudié, cette méthode est évité tout une perte de matiére par évaporation

Lors de la premiére extraction, on a utilisé de I'eau distillée comme premier solvant. Nous avons
introduit 1g de poudre de Maclura Pomifera dans un ballon monocle, puis nous avons ajouté 100
ml d'eau distillé. Avant de commencer I'extraction, nous avons recouvert entierement le ballon
avec du papier aluminium. Ensuite, on a placeé le ballon dans le reflux a une température comprise
entre 50C° et 55C°, et sous agitation pendant une heure. Apres, les extraits sont collectés et

soumis a une filtration a l'aide de papier filtre comme le montrent dans Figure 8.
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Apres la filtration, I'extrait est évaporé a l'aide d'un évaporateur rotatif. Cette méthode repose sur la
distillation sous vide afin d'éliminer les grandes quantités de solvant. Ensuite, I'extrait est placé dans le
ballon jusqu'a ce que le solvant disparaisse complétement. Ainsi, on peut utiliser cet extrait concentré

pour les dosages.

Figure 9 : Evaporation de I’extrait apres filtration

Pour la deuxiéme extraction on a utilisé le mélange Méthanol 80% comme deuxiéme solvant, en introduit
1 g de poudre Maclura Pomifera dans un ballon monocol dans un volume de (80 : 20)
(v : V), on fait les mémes étapes avec extraction précédent, a la fin de ’extraction on a récupéré

les extrait sec avec I’eau distillée sont stockés dans un congélateur pour la conservation
11.2.4.2 Le rendement des extraits

Le rendement est défini comme la différence entre la quantité de matiére végétale en poudre et la
quantité d'extrait apres I'évaporation du solvant, exprimée en pourcentage (%) et calculée selon la
formule suivante [43] :

P1-po |
—_—— %

—— 100 (1)

Rendement (%) =

Avec :

P1 : le poids de ballon vide

PO : le poids de matiére sec et le ballon aprés évaporation

ME : La masse de la matiére végétale en gramme « g » (poudre de Maclera Pomifera)
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11.2.5 Dosage des composer phénolique

11.2.5.1. Dosage de teneur des polyphénols

La méthode de Folin-Ciocalteu a été utilisé pour déterminer la teneur en polyphénols dans
I’extrait, cette méthode principalement baser sur la transformation des électrons en milieu

alcalin pour former la couleur bleu qui exprime la présence de polyphénol [44]

On a mélangé 200 pl de I’extrait avec 1ml de réactif Folin Ciocalteu (1N), en suite on a ajouté
800ul de carbonates de sodium (Na2COs) (7,5%), sous agitation dans quelque second, et aprés,
une incubation pendant 30mim a une température ambiante, on mesure 1’absorbance a une

longueur d’onde 765nm a I’aide d’un spectrophotométre UV-visible.

On réalise la gamme d’étalonnage des polyphénols avec 1’acide gallique (comme référence) les
concentrations de la gamme est entre 0,01 et 0,06 mg/ml, on exprime les concentrations de

I’acide gallique par milligramme équivalente de I’acide gallique par extrait sec (mg EAG/ES)
11.2.5.2 Dosage de teneur des Flavonoides

La teneur en flavonoide est déterminée par la méthode colorimétrie qui exprime
de réagit trichlorure d’aluminium (AICI3) avec hydroxyde de sodium (NaOH) pour donner un
complexe jaune pour AlCIz et rouge pour le NaOH qui absorbe dans le visible , la couleur rouge
—orange montrer la présence des flavonoides dans les extrait [45]
La détermination des teneurs en flavonoides a été faite en utilisant le protocole suivant :
Dans tube a essais on additionner 500ul de I’extrait étudier avec 2ml de I’eau distiller et 150pL
nitrate de sodium (NaNO2) de 15%, on fait la 1°® incubation & température ambiante pendent 6
min, ensuite I’ajout 150uL de trichlorure d’aluminium (AICIs) de (10%), et on fait la 2°™
incubation pendent 6 min avec la méme température précédente.

Apres on a ajouté 2 ml de hydroxyde de sodium (NaOH) (4%) est compléter avec I’eau
distiller pour avoir un volume total de 5 ml, agiter a I’aide de vortex les tubes et on fait une
incubation pour la 3°™ fois pendent 15 min, on mesure 1’absorbance a une longueur d’onde 510
nm avec un spectrophotometre UV-Visible.

On utiliser le catéchine comme référence pour la gamme d’étalonnage a différent concentration

de 0,01 a 0,05 mg/ml.

On exprime les concentrations de catéchine par milligramme équivalente de catéchine
par extrait sec (mg ECA/ES).
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11.2.6 Dosage des sucres Totaux

Pour déterminer les sucres totaux en utilisant la méthode colorimétrique (le phéenol et
I'acide sulfurique), qui a la méthode la plus couramment utilisé dans les études et les recherche
a ce jour, pour évaluer la teneur en sucres dans les extraits. Cette méthode repose sur la
déshydratation du sucre par réaction avec de l'acide sulfurique concentré pour produire des
dérivés de furfural. Une autre réaction se produit entre les dérivés du furfural et le phénol, ce
qui entraine la formation d'une couleur orange qui permet de détecter la présence de sucres dans

I’extrait.

Dans un tube, on introduit 250ul d’extrait puis on ajout 500ul de phénol (5%), sous
agitation, aprés on ajoute 1250pl de I’acide sulfurique concentré, on fait I’agitation des tubes a

I’aide de vortex pendent 30 seconde.

Aprés I’incubation pendent 20 min a température ambiante, les absorbances ont été mesuré

I’aide d’un spectrophotométre a une longueur d’onde de 490 nm.

Le glucose a été utilisé comme référence pour la courbe d’étalonnage avec les mémes
conditions a des concentrations entre 0,01 et 0,05 mg/ml, on exprime les concentrations de

glucose par milligramme équivalent de glucose par rapport a 1 g d’extrait sec (mg EG/ES) [46].
11.2.7 Détermination de la teneur en Eau

L'humidité et la quantité d'eau présentes dans les matieres végétales. Dans cette étude. 1g de
poudre de Maclura Pomifera est placé dans I'étuve a une température de 100C° pendant 24
heures, puis on le met dans un four a une température de 550C° pendant 4 heures jusqu'a ce que
la matiére végétale devienne blanche. On exprime le taux d'humidité en pourcentage selon la
formule suivante [47] :

miwol o 2

Humidité (Teneur en Eau) (%) =

Avec :
M1 : La masse de Bécher + matiére végétale avant dessiccation
MO : La masse de Bécher + matiére végétale apres dessiccation

ME : La masse de la matiere végétale en gramme « g » (poudre de Maclura Pomifera)

La teneur en matiere seche (MS) est obtenue avec la formule suivant :

MS%=100 - Humidité (Teneur en Eau) (%)
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11.2.8 Détermination de la teneur en cendre

La quantité de cendres est calculée a partir du principe de combustion totale d'un échantillon
pour évaluer la proportion de résidus minéraux incombustibles qui surviennent. On introduit 1
g de matiére végétale séche en poudre dans le four régler a une température de 550C° pendent
4 heures jusqu’a I’obtention d’une couleur blanche, on déterminer la teneur des cendre a partir

de I’expression suivant [48] :

M1-m2 |
—_— X

MO(%)= 100 (3)

Avec:
M1 : La masse de Bécher + matiére végétale avant mettre au four
MO : La masse de Bécher + matiére végetale aprés mettre au four

ME : La masse de la matiere végétale en gramme « g » (poudre de Maclera Pomifera)

. La teneur des cendres est obtenue avec la formule suivant :

Cendre %=100 — MO (Teneur de matiére organique) (%)

11.2.9 L’activité antioxydante

Le but de cette étude était de comparer deux méthodes simples de détermination de
I'activité antioxydante par spectrophotométrie (UV-Visible). Il est nécessaire de choisir la
méthode appropriée pour fournir des résultats précis pour les antioxydants étudiés car il existe
plusieurs méthodes pour déterminer la capacité antioxydants in vitro. Le test du pouvoir
antioxydant réducteur d'ions ferriques (FRAP) et le test d'activité de piégeage des radicaux
libres (DPPH) (1, 1-diphényl-2-picrylhydrazyl) ont été les deux méthodes spectrophotométries

choisies pour cette étude et ce fruit de Maclura Pomifera [22] .

11.2.9.1 Le test de réduction du radical stable DPPH ¢ (Le 2,2-diphényl-1-
picrylhydrazyl)

Le 2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl (DPPH ¢), un radical libre organique stable de couleur
violacée qui se réduit en jaune, est aussi largement utilisé comme modeéle de radical libre dans
de nombreux domaines. La stabilité de ce composé dans les environnements chimiques dans
lesquels il est utilisé est peu connue. Les expériences utilisant le DPPH, telles que I'évaluation

des propriétés antioxydants, peuvent étre altérées par les réactions secondaires entre le DPPH
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et d'autres especes. Suite a des recherches récentes sur les réactions entre le DPPH et les cations
métalliques ou les acides de Lewis [23].

Le test DPPH -« est une méthode trés utilisée en science alimentaire, en médecine et en
biologie pour mesurer I'efficacité antioxydant de molécules pures ou d'extraits de plantes ou
des fruits ou Iégumes. C'est un moyen rapide et facile d'évaluer la capacité des antioxydants a
capter les radicaux libres [24].

Le protocole commun repose sur de l'absorbance du DPPH ¢ a 515 nm apres une incubation
de 30 min ou 1 h de réaction [25]. La réaction de DPPH est expliquée dans la Fig.10 [26].

N2 /@ Antioxidant-H Antioxidant® NO, /@
H
0N N—N \//1 O N N—N

NO; NO,
Deep Purple Pale Yellow
2,2 - diphenyl -1- picrylhydrazyl 2,2 - diphenyl -1- picrylhydrazyl
(DPPH) (DPPH-H)

Figure 10: Explication le mécanisme réactionnel pour le DPPH [49].

v Le protocole de DPPH

Pour la préparation de DPPH on pése 0,00125g de DPPH pour avoir une solution méthanolique
de concentration 0,00025 mg/ml

On introduit 50puL de I’extrait avec différent concentration avec 1950ul de DPPH fraichement
préparer on parallele on prépare un contréle de 50ul de méthanol avec 1950uL de DPPH en
suite on les met a une incubation pendent 30 min a température ambiante. L’absorbance a
mesur¢ avec longueur d’onde 517 nm avec un contre blanc. En exprime la gamme d’étalonnage
de DPPH avec I’acide ascorbique (vitamine C),comme référence, par ce que il contient une
grande quantité de I’activité antioxydante, les concentrations de 1’acide ascorbique est entre

0,01 jusqu’un 0,1 mg/ml [50].

L’activité antioxydante De DPPH et déterminer avec 1Cso (La concentration d’inhibition a
50%)
Le pourcentage de DPPH et calculer par la formule suivant :

Abserbance de controle —Abserbance de extrait tester
1Cs0% = «100  (4)

Abserbance de controle
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11.2.9.2 Réduction de Fer (Test FRAP) (Ferric Reducing antioxydant

Power)
Le terme FRAP signifie le pouvoir de réduction de fer pour une activité antioxydante,

Technique de FRAP (puissance antioxydant reduisant l'ion ferrique) repose sur la
transformation de I'ion ferrique (Fe3*) en ion ferreux (Fe?*). Cette approche évalue la capacité

de réduction des composés a un pH faible [51] .

Pour cette méthode en prépare les produits nécessaires pour évalue ce test, en suivant le

protocole suivant :
11.2.9.2.1 Préparation de solution Tampon de PH=6,6 et de concentration 0,2M

Dans une fiole de 100 ml on pése une masse de 2,840g de hydrogénophosphate de
sodium(Na2HPOa) est préparés avec 1’eau distiller, et dans une autre fiole de 100ml on prépare
dihydrogénophosphate de sodium(NaH2PO4) de masse 2,399g mélangé avec ’eau distiller
aussi , apres on prend un volume de 38,1 ml de la premiére solution de (Na2HPOs) et on ajoute
le volume de 61,9 ml de la deuxieme solution de (NaH2POs) et a I’aide de pH métre en trouve

une solution tampon de PH=6,6 [52].
v Protocole de test de FARP

Dans tube a essai on introduit 625ul de solution tampon (pH=6,6 et 0,2M) ensuite on
ajoute 250ul de I’extrait étudié¢ et I’ajout aussi de 625uL de la solution de ferricyanure de
potassium KsFe(CN) s de 1%.

Le mélange a été incubé au bain marie a température 50C° pendent t =20min, aprés on
ajoute 625uL de I'acide trichloracétique (TCA) a 10% pour arréter la réaction, on met les tubes
dans centrifugeuse a 3000 tr/min pendent 10min, ensuite on sépare le surnagent avec un volume
de 1250uL et additionner 1250puL de I’eau distiller et a la fin on ajoute 250pl de la solution
aqueuse de Chlorure ferrique (FeCls) a 0,1% [53].

L’absorbance est mesurée avec un spectromeétre (UV-Visible) a une longueur d’onde

700nm, on prend I’acide ascorbique comme référence a des concentrations 0,01-0,05 mg/ml.
11.2.10 Les Nanoparticule d’Argon (AgNO3)

En ce qui concerne cette étude, les NPAg ont réalisé en utilisant I'extrait aqueux et
méthanolique du fruit Maclura Pomifera. Pour la formation des NPAg deux parametres ont été

étudiés : la concentration en AgNO3 et la concentration des extraits.
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La caracterisation fait a I'aide de différentes techniques (UV-Visible, Infra-Rouge (IR),
Diffraction des Rayon X (DRX), Microscopie Electronique a Balayage (MEB)).
En préparant les extraits et en les obtenant grace au montage a reflux, on ajoute 1g de poudre
de Maclura Pomifera aux solvants utilisés précedemment (100ml d'eau distiller pour le premier
solvant et (80,20) (v ; v) de méthanol pour le deuxieme). L'extraction a été effectuée pendant
une heure a une température comprise entre 50 et 55 °C. Le mélange est filtré, puis il est passé
a I'évaporateur rotatif et le récupéré dans 3 ml d'eau, puis I’utilisé pour étudier les nanoparticules

(en utilisant les extraits concentreés).

11.2.10.1 Les effets affectants la formation des nanoparticules

Effet de concentration de I’extrait

L'étude a porté sur la synthese des NPAg. Les extraits (AQ et Méthanolique) présentent des
concentrations variées (0,1mg/ml-0,2mg/ml-0,3mg/ml-0,4mg/ml-0,5mg/ml) et le paramétre de

concentration d'Ag reste constant (pour Ag, on a préparé une solution de 1mM).

Les 5 tubes sont remplis de 1,5 ml de chaque concentration de I'extrait, puis on les melange
avec 1,5 ml de solution d’AgNoz de 1mM. On agite le mélange a température ambiante pendant

24 heures.

Une analyse spectrométrique UV-Visible a confirmé la synthése des NP d'Ag.

b. Effet de concentration d’AgNQO3

Dans cette étude, on a examiné I'impact de la concentration de la solution d'AgNO3 sur la

production des NPAg. On a préparé différentes concentrations d'’AgNO3 (1mM-2mM-3mM-

4mM-5mM) en préservant la concentration de I'extrait a 0,1 mg/ml a température ambiante sous
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Figure 11: changement de couleur exprime la formation des nanoparticules

Agitation et incubation pendant 24 heures. Toutes les réactions analysees et lire a I'aide d'un
spectrophotometre UV-visible

Pour la caractérisation des nanoparticules NPAg en utilisant le protocole suivant :

On a versé 3 ml d'extrait aqueux dans une fiole de 25 ml, puis on a ajouté 4 ml d'eau
distillée. Ensuite, on a complété la fiole avec une solution de nitrate d'argent AQNO3z de 1mM
jusqu'a atteindre le trait de la fiole. Le mélange a été incubé pendant 24 heures en agitant. Le
changement de couleur de la couleur jaune a un marron foncé indique la formation des
nanoparticules d'argent NPAg.

Une fois qu’on a obtenu la solution des nanoparticules, on a utilisé une centrifugeuse pour
les séparer a 3000 tr/min et les laver avec de I'eau plusieurs fois jusqu'a ce que la solution
devienne transparence et les particules des NPAg se déplacent au fond du tube. Ensuite, on les
séché en utilisant un lyophilisateur [54] .

Pour la caractérisation physico-chimique de ces nanoparticules on utilise plusieurs

techniques pour la synthese des nanoparticules comme (UV-Visible, IR, DRX, MEB).
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111.1 Rendement

L'extraction par reflux est un procédé unique utilisé dans cette étude.

Deux solvants ont été utilisés pour I’extraction : 1’eau distillée (100%) et le méthanol 80% (v,

v)

Deux extraits sont obtenus lors de cette extraction : le premier est extrait aqueux et le deuxieme

est extrait méthanolique. Les résultats obtenus sont exprimés par (%).
L'expression de I'extraction a été faite en utilisant la matiere végétale en poudre.

En comparant avec une étude antérieure menée par des chercheurs, il a été démontré que le

méthanol peut étre extrait entre 20% et 25% des composer bioactif [55].

Selon les résultats obtenus, I'extrait aqueux a obtenu la valeur de rendement la plus élevée avec
un rendement de 68,48% et la performance de I'extrait méthanolique de 80% est légérement

inférieure a celle de I'eau, avec un rendement de 57,94%.

En se basant sur ces valeurs trouvées, il est évident que 'eau ¢’est le meilleur solvant le plus
polaire et donner une grande quantité de substances bioactives et les composés phénolique par

rapport au méthanol.

Ce changement est principalement causé par la nature du solvant, qui est étroitement liée a la
solubilité des composés bioactifs recherchés. Par ailleurs, le premier et le second extrait obtenu
par extraction a l'aide de I'eau et du méthanol conservent une texture visqueuse méme apres
évaporation. L'interprétation des résultats de cette extraction a été basée sur la solubilité des
autres composants tels que I'amidon, les sucres et I'eau, ainsi que des composeés bioactifs dans

I'eau, ce qui entraine une augmentation significative de la masse de I'extrait aqueux.

Le tableau (3) et la figure (12) ci-dessous représente les résultats obtenus avec les deux

solvants utilisés dans I’extraction

Tableau 3 : le rendement trouvé apres extraction

Le solvant utilisé Eau 100% Méthanol 80%

Rendement des extraits (%0) (68,48 + 2,38) (57,94 + 6,28)
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Figure 12: rendement des Extraits de Maclura Pomifera

111.2 Teneur des composer phénolique

111.2.1. Polyphénol

Les composes phénoliques présents dans les extraits ont été mesurés selon la méthode de
Folin-Ciocalteu et les résultats des polyphénols sont déterminés en utilisant 1’équation de la
régression linéaire de la courbe d'étalonnage de la figure 13, exprimées en mg d'acide gallique

équivalent.
courbe d'étalonage de I'acide galique pour
polyphénole
0,3
025 | y = 43X
E R2=10,9987
8 02
N~
& 015 |
(&S]
c
S 01}
S
_2 0,05 |
0 1 1 1 1 1 1
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07
concentration (mg/ml)

Figure 13: La courbe d’étalonnage de 1’acide gallique
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Figure 14: la gamme d’étalonnage de L’acide gallique

Figure 15: La teneur en polyphénols dans I’extrait aqueux et méthanolique

Les résultats obtenus indiquent une teneur en polyphénol de (189,94+2,55mg EQ AG/g
ES) pour I'extrait Aqueux, tandis que pour I'extrait Méthanolique, elle est de (93,90+2,06mg
EQ AG/g ES) présenter dans le tableau (4) et la figure (14)

Tableau 4 : résultats des polyphénols obtenus aprés extraction

Pour Pextrait

, .
Pour P’extrait aqueux méthanolique

La teneur en polyphénols
de le fruit Maclura
Pomifera
(mg EQ Acide Gallique/g
ES)

189,94 + 2,55 93,90 + 2,06

s
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Concentration de polyphénole dans les extraits
250

200 | 189,94

150

100 93,9

Extrait aqueux (Eau100%) Extrait Méthanolique
(Méthanol 80%o)

Concentration (mg EQ AG/g ES)

Figure 16: La teneur des polyphénols totaux (mg/ml)

Selon les résultats obtenus dans le tableau 3, il est démontré que I'eau permet une extraction
totale plus efficace du méthanol. On a expliqué ces résultats en se basant sur la solubilité des
polyphénols dans les solvants en raison de la différence de polarité. Les résultats obtenus, il
semble que I'eau soit le solvant le plus performant dans I'extraction des polyphénols et aussi le
plus couramment utilisé et est plus polaire que le méthanol.

Daprés les études déja menées et en fonction de la nature chimique soit simple ou bien
polymérisée, les caractéristiques structurelles et physico-chimiques des polyphénols de
Maclura Pomifera varient. En outre, une plus grande quantité de solvant de I'eau entraine un
gonflement du matériau végétal, ce qui augmente le contact avec I'eau plus que le méthanol, ce
qui améliore le rendement d'extraction[43].

111.2.2 Flavonoides

Les flavonoides sont mesurés a l'aide de la méthode colorimétrique de trichlorure
d'aluminium (Alcls) a une longueur d’onde 510 nm et la couleur rouge-orange exprime la
présence des flavonoides dans les extraits.

Les flavonoides sont évalués en utilisant I'équation de la régression linéaire de la courbe

d'étalonnage, qui est exprimée en mg equivalent de catéchine qui exprimer dans la figure (17).
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Figure 17: la courbe d’étalonnage da catéchine

Les dosages des flavonoides montrent les valeurs suivantes qui sont exprimés dans le
tableau 5 et la figure 18 pour les extraits aqueux (34,37 + 0,68 mg EQ Catéchine/g ES) et pour
I'extrait méthanolique (21,96 + 0,68 mg EQ Catéchine/g ES). En se basant sur ces données, il
est possible de conclure que les flavonoides constituent la fraction la plus importante méme aux
phénols totaux dans I'extrait aqueux, tandis que pour I'extrait méthanolique.

La fraction flavonoides et des phénols totaux est nettement inférieure a celle de I'extrait

aqueux. Donc on peut dire que 1’eau est le meilleur solvant pour le dosage des flavonoides.

Tableau 5 : Résultats des teneurs des flavonoides dans les deux extraits

Pour Pextrait

, .
Pour P’extrait aqueux méthanolique

La teneur en Flavonoide

du fr_uit Maclura (34,37 + 0,68) (21,96 + 0,68)
Pomifera

(mg EQ Catéchine /g ES)

Concentration des flavonoides dans les extraits

o
w__ 40 34,37
ot :
zo 30
S E 21,96
S5 20 f =
= D
§ 10 r
O 1
Extrait aqueux Extrait Méthanolique
(Eau100%o) (Méthanol 80%0)

Figure 18: La teneur des Flavonoides totaux (mg/ml)
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D'apres les recherches et les études déja publiées, la quantité des flavonoides présente
dans le fruit Maclura Pomifera avec l'eau est supérieure a celle du méthanol ce qui est
compatible avec nos résultats.

Plusieurs facteurs influencent sur le rendement d'extraction de ces composés, ce qui
explique la disparité entre les teneurs en flavonoide trouvées et plus élevées que celles de ces
travaux[56].

On peut citer parmi ces paramétres : la méthode et le solvant utilisés pour extraire, le temps
d'exposition au solvant, les conditions climatiques et environnementales dans lesquelles la
plante a été cultivée et qui peuvent avoir un impact sur la qualité des échantillons, la sensibilité
de la méthode de dosage, la température d'extraction, la méthode de conservation de
I'échantillon...

L'extraction des flavonoides et autres composés de ce fruit est influencées par tous ces

facteurs et mémes I'extraction globale par un solvant est principalement influencée par sa

polarité [57].

Figure 19: La teneur en flavonoide dans 1’extrait aqueux et méthanolique

111.3 Les sucres

La figure (21) de graphe suivant montant la courbe d’étalonnage de Glucose qui

déterminer I'équation de la régression linéaire exprimé en mg équivalent de glucose.
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Figure 20 : La courbe d’étalonnage de Glucose

Deux solvants différents ont été utilisés pour évaluer la teneur en sucres de Maclura
Pomifera : I’cau et le méthanol a 80 %. Les résultats sont exprimés en mg EQ G/gES.

Etant donné que l'eau est un solvant trés polaire, elle est plus efficace pour dissoudre les
sucres, ce qui se manifeste par une teneur plus élevée en sucres (1,10 mg EQ G/g ES).
Cependant, le méthanol, méme s'il présente une polarité modérée, est moins efficace pour
extraire les sucres que I'eau seule, comme le témoigne la faible teneur en sucres (0,89 mg EQ

G/g ES).ces résultats sont montés dans le tableau (6) et la figure (22).

Tableau 6 : les résultats obtenus du teneur en sucre dans les deux extraits

, .
Pour Pextrait Pour I’extrait méthanolique

agueux
La teneur en sucre du fruit Maclura
Pomifera
140 Concentration des Sucres dans les extraits
@120 ¢ T
2 1
@ 100 -
> oso | 1
(@]
E o060 f
= osucre
2 040
o
2 020 |
[¢5)
o
S 000 :
) Extrait aqueux (Eaul00%) Extrait Méthanolique (Méthanol 80%0)

Figure 21 : La teneur des sucres totaux (mg/ml)
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Afin d'optimiser I'extraction des sucres, l'eau est le solvant idéal, surtout pour des

applications ou il est nécessaire de récupérer le plus de sucres possible [58, 59].
111.4 Teneur en Eau

Ce tableau représente la teneur en eau (humidité %) et la quantité de la matiere seche (MS).

Tableau 7: Teneur en eau et matiére séché de fruit Maclura Pomifera

Humidite (H%o) Matiere Seche (MS)

Fruit de Maclura
Pomifera 3% 97%

Le fruit de Maclura Pomifera présente une faible teneur en eau de 3%, tandis qu'il renferme
une forte proportion de matiere séche, avec un pourcentage de 97%. Cette faible teneur en eau
indique que ce fruit est plus stable et peut étre stocké pendant une durée suffisante.

Une étude a montré que ce fruit contient 5,88% d'eau. Cette différence que on a observé
indique que les conditions climatiques dans lesquelles il est cultivé varient d'une région a l'autre

dans différentes régions du monde [11].
I11.5 Teneur en cendre

Le résidu minéral inorganique qui reste aprés la combustion compléte de la matiére organique

est appelé cendre. Elles représentent le nombre total de minéraux dans I'échantillon [60].

Le tableau suivant présente les résultats obtenus de deux extraits aqueux et

méthanolique :

Extrait AQ Extrait Méthanolique
Teneur en cendre (%) 1,06 1,58
Teneur en Matiere 98,99 98,62

Organique (%)

Tableau 8: Teneurs en cendre totaux et matiére organique de Maclura Pmifera

L'utilisation du méthanol permet d'obtenir une quantité de cendres plus élevée (1,58

%) par rapport a l'utilisation de I'eau (1,06 %).
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Cela démontre que le méthanol est plus performant pour extraire les minéraux de
Maclura Pomifera, sans doute en raison de sa capacité a solubiliser certains minéraux plus
efficacement que I'eau seule.

Les minéraux hydrosolubles peuvent étre extraits avec efficacité par I'eau, ce qui
explique que l'eau c’est solvant polaire, de plus, le méthanol, en tant que solvant mixte (eau +
méthanol), peut extraire a la fois les composés hydrosolubles et certains composés organiques
liés aux minéraux.

Les résultats obtenus indiquent que Maclura Pomifera est une source de minéraux de niveau
modéreé a élever, en fonction du solvant utilisé. Par contre ce fruit est trés riche en composés

organiques [12].

Figure 22 : Teneur en cendre obtenue de fruit Maclura Pomifera

111.6 Activité Antioxydante

111.6.1 Le test de réduction du radical stable DPPH o

Plusieurs fagons ont été utilisées pour présenter les résultats du test DPPH. Les résultats sont
généralement présentés sous forme de valeur IC 50, qui correspond a la quantité d'antioxydant
requise pour réduire de 50 % la concentration initiale de DPPH. On évalue cette valeur en
mesurant le taux d'inhibition en fonction de la concentration de I'extrait [61].

En utilisant équation (4) pour calculer le pourcentage d'inhibition de DPPH et la solution
d'acide ascorbique a différentes concentrations a été utilise pour rétablir une droite d'étalonnage,

comme montre dans la figure (24).
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20 courbe d'étalonage de I'acide ascorbique

60 y = 520,88x
50 | R = 0,9989
40
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Concentration (mg/ml)
Figure 23: courbe monter le pourcentage d’inhibition de 1’acide ascorbique

Acide ascorbique

inhibition (%)

On a évalué l'activité antioxydante des extraits en mesurant le taux d'inhibition du radical libre
DPPHe.Les résultats obtenus lors de la mesure du pourcentage d'inhibition du radical DPPH

varient en fonction de la concentration des extraits aqueux et méthanolique, comme le montre
la figure (25).

DPPH
100
80
g
c 60 |
E=] | Eau 100%
2 40 .
£ l Méthanol 80%
- 20 lA Acide Ascorbique
O 1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Concentration (mg/ml)

Figure 24 : Pourcentage d’inhibition de 1’extrait aqueux et I’extrait méthanolique de fruit Maclura
Pomifera et la courbe d’étalonnage de I’acide ascorbique.

Le taux d'inhibition du DPPH, qui augmente avec l'augmentation de la concentration, a été
déterminé pour l'acide ascorbique (le référence) et les extraits aqueux et méthanolique de fruit
Maclura Pomifera.

Les extraits aqueux et méthanolique (figure 25) présentent un pourcentage d'inhibition de
I'acide ascorbique plus élevé pour toutes les concentrations.

Selon ces résultats, I'extrait méthanolique présente une activité antioxydante supérieure a
celle de I'extrait agueux, mais elle est moins efficace que celle de I'acide ascorbique.

La mobilité de I'atome d'hydrogene du groupement hydroxyle des composés phénoliques de
notre extrait méthanolique est responsable de cette activité.
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Lorsqu'il y a un radical libre DPPH-, I'atome H est former une nouvelle liaison avec le
radicale libre, ce qui change en une molécule stable DPPH-H. Cela donne une baisse
concentration du radical libre et une diminution de I'absorbance pendant la réaction jusqu'a ce
que la capacité de I'antioxydant donneur d’hydrogene soit épuisée. La décoloration de la couleur
violette a jaune démontre que I'extrait étudié présente une activité antioxydante élevée ce qui
est convenable avec les résultats du D.Villafio et al [62].

L'extrait de la Maclura Pomifera, une espéce riche en composés phénoliques qui sont
responsables a I'activité antioxydante.

Détermination de 1C50 pour les extrais aqueux et méthanolique

La Figure (26) présente les valeurs d'IC50 pour I'extrait aqueux et méthanolique de
Maclura Pomifera.

La concentration nécessaire pour inhiber 50% de radicale libre pour les deux extraits (ICso)
et montrer dans la figure (26). Les résultats d’IC50% sont 39,05mg/ml pour I’extrait aqueux
et 12,32mg/ml pour I’extrait méthanolique, ces résultats montrent que la présence d’une
activité antioxydante important dans Maclura Pomifera.

Dans le fruit de Maclura Pomifera, mais 1’acide ascorbique reste toujours le plus performant

de cette activité par rapport a notre extraits etudiés (aqueux et méthanolique).

DPPH Méthanol 80% 100 DPPH aqueux 100%
[y = 42,394In(x) - 56,463 s 807 *
R2 = 0,9663 < 60 | .
= e
I < £ s} s y=38873In(x)- 92,46
= R? = 0,8638
- o = 20 F -
1 1 0 1 1 1 1
0 10 20 30 0 20 40 60 80 100

Concentration (mg/ml) Concentration (mg/ml)

Figure 25 : Pourcentage d’inhibition de I’extrait aqueux et méthanolique de Maclura Pomifera
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Figure 26: inhibition de I’extrait aqueux et méthanolique en fonction de différente concentration

Donc on conclue que le pourcentage d’inhibition de DPPH et augmenter avec

I’augmentation de I’extrait.

111.6.2 Reéduction de Fer (Test FRAP)

La composition des extraits des plantes et les conditions du systéeme de test influencent
grandement sur les capacités antioxydants des extraits des plantes [63]. De nombreux facteurs
influencent sur les capacités antioxydants, qui ne peuvent étre entierement décrits par une seule
méthode. Il est donc essentiel de réaliser plusieurs types de mesures de la capacité antioxydant
afin de tenir compte des divers mécanismes d'action antioxydant. Le test FRAP est utilisé
comme deuxieme méthode pour évaluer l'activité antioxydante de fruit du Maclura Pomifera,
en plus de ces tests.

Cette méthode est simple, rapide et facilement reproductible [64].
Il s'applique a tous. Il est utilisable a la fois chez les plantes et dans les plasmas, ainsi que dans
les extraits organiques et aqueux [63].
En présence de réducteurs dans les extraits, le Fe3*/complexe ferricyanide est réduit a la forme
ferreuse. Ainsi, il est possible d'évaluer la teneur en Fe?* en mesurant et en observant
l'augmentation de la densité de la couleur bleue dans le milieu réactionnel a une longueur
d’onde égale 700nm [65]

La solution d'acide ascorbique a différentes concentrations a été utilisée pour rétablir
une droite d'étalonnage, comme montré dans la figure (28).
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Dans la figure (29), on peut observer les résultats de I'activité réductrice pour les deux
extraits de Maclura Pomifera. D'apreés les résultats obtenus, I'augmentation de la réduction de
fer augmente en fonction des concentrations utilisées dans nos extraits, ce qui indique la
contribution des antioxydants donneurs d'électrons présents dans les différents extraits.

Test de FRAP pour I'extrait aqueux Test de FRAP pour I'extrait méthanolique

y =0,4429In(x) - 0,0026 1
R2=0,937 e
= 0,8
§ 0,6
S 04 y = 0,4705In(x) - 0,0581
o R2=0,9624
8 0.2
<
' 0
concentration (mg/mi) concentration (mg/ml)

Figure 28 : L’absorbance de I’extrait aqueux et méthanolique en fonction de concentration
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Figure 29 : le pouvoir réducteur de les extraits aqueux et méthanolique de fruit Maclura Pomifera et la

courbe d’étalonnage de I’acide ascorbique
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L'extrait méthanolique présente un pouvoir réducteur plus faible que I'acide ascorbique
(figure 30), ce qui est en accord avec les recherches précédentes sur I'extrait méthanolique et
aqueux de Maclura Pomifera [65].

L'espece Maclura Pomifera possede un pouvoir réducteur qui peut étre attribué a la
présence de groupements hydroxyles dans les composés phénoliques qui peuvent étre des
donneurs d'électrons.

Ainsi, les antioxydants sont percus comme des agents qui réduisent les oxydants.
Quelques recherches précédentes ont également démontré que le faible pouvoir réducteur d'un

composé peut étre un indicateur important de son potentiel antioxydant [63, 66]

Selon nos résultats (figure 31), ainsi que celui de (Li, H.-B., et al), il y a également une
forte capacité de réduction, ce qui suggeére la présence d'antioxydants capables de transférer

un électron pour réduire le Fe3* a Fe?*.

FRAP
1,20
100 B Eaul00% & Méthanol80%
E )
S 080
3
S 0,60
2
S 040 |
O
< 020 |
0,00 ' '

2 4 6 8 10
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Figure 30 : L’absorbance des extraits aqueux et méthanolique de test FRAP en fonction de diverse
concentration

Détermination de EC50 pour les extrais aqueux et méthanolique

Dans les résultats obtenus est a partir de la figure (29) on peut déduire EC50 pour les

extrait de fruit Maclura Pomifera

Pour I’extrait aqueux, EC50 donne la valeur de (3,11+0,18) mg/ml de et pour 1’extrait

méthanolique on a trouvé la valeur de EC50 égale (3,20+0,01) mg/ml

Quelques recherches précédentes ont démontré que la capacité de réduire un composeé peut étre

un indicateur important de son potentiel antioxydant [67].

Donc, on conclue que ’extrait le plus efficace celui qui a valeur de EC 50 la plus faible
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I11.7 Synthése des Nanoparticule d’argent

Dans le présent travaille, les nanoparticules d'argent (NPAg) ont été rapidement
obtenues en utilisant du nitrate d'argent provenant des extraits aqueux et méthanoliques du fruit

Oranger D’Osage (Maclura Pomifera).

Les effets de concentration de I'extrait et de concentration d'argent ont été étudiés pour

établir les conditions optimales pour les NPAg.

Les NPAg ont été caractérisés par différentes techniques : spectroscopie d'absorption UV-
Visible (UV-Vis), diffraction des rayons X (XRD), spectroscopie infrarouge (IR), microscopie
électronique a balayage (MEB).

111.7.1 caractérise par les spectres UV-Vis des Ag NP

111.7.1.1 Effet de concentration de ’extrait pour ’extrait aqueux

On a confirmé la formation des NPAg en observant un changement de couleur
caractéristique, passant du jaune au brun apres une durée de 24H a température ambiante. On
peut attribuer cela a la réduction des ions argent par I'extrait.
Les données obtenues a l'aide du spectrophotomeétre UV-Visible. Elles ont manifestement eu
un impact significatif sur la biosynthese des NPAg. Selon la figure (32), on observe une valeur
faible de I'absorbance de longueur d'onde 302 nm lorsque la concentration d’AgNO3z diminue,
ce qui entraine une variation de la concentration de I'extrait entre 0,1 mg/ml et 0,5 mg/ml. Apres

400 nm former les nano particule. Cela montre la formation des nanoparticules.

Effet concentration de |'extrait
0,5 Extrait AQ
20,45 -
S 04 Img/mi
£035 }
c 03 | 2mg/ml
% 0z 3mg/ml
= 02 F ——omg/m
c01 \ .
2 01 \ 4mg/ml
8005 |
0 e —— 5mg/ml
250 300 350 400
La longeur d*onde (nm)

Figure 31: Effet de concentration de I’extrait aqueux
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111.7.1.2 Effet de concentration de I’extrait pour extrait méthanolique
Les graphiques ci-dessous illustrent I'impact de la concentration de I'extrait méthanolique
représentent différentes concentrations sur (1 mg/ml, 2 mg/ml, 3 mg/ml, 4 mg/ml, et 5 mg/ml)

avec une mesure spécifique d'absorbance ou de concentration a diverses longueurs d'onde (en
nm).

Effet de concentration de I'extrait méthnolique
0,5

0,45 Extrait MEOH Ag 1 mmol
04 F Img/ml 2mg/ml

e 3mg/ml 4mg/ml
0,35 —— 5mg/ml

0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05

Concentration (mg/ml)

250 300 350 400
La longeur d'onde (nm)

Figure 32: Effet de concentration de I’extrait méthanolique

L'absorbance augmente avec des concentrations croissantes de concentration, comme le
montre le graphique, ce qui indique la formation des nanoparticules dans I'extrait méthanolique.
Les graphes caractéristiques des nanoparticules d'argent (NPAg) confirment également la
synthese de nanoparticules. Cela suggére que I'extrait méthanolique peut jouer le réle d'un
environnement favorisant la formation de nanoparticules et que des concentrations plus élevées
entrainent une production accrue.
111.7.1.3 Effet de concentration d’Ag pour I’extrait agueux
Les courbes montrent comment la concentration d’argent influence sur 1’absorption a

différentes longueurs d’onde.

Effet De Concentration De Ag

15
€ —— Extrait 0,dmg/ml —— 1mmol AgNO3
E’ 2mmol AgNO3 ~ —— 3mmol AgNO3
‘g’ 1 4mmol AgNO3 ~ ——— 5mmol AgNO3
=1 _
©
S
S 05 |
S _
(8]
c
S

0

250 300 350 400
La longeur D'onde (nm)
Figure 33: Effet de concentration d’AgNQOgs pour I’extrait AQ
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Comme mentionné précedemment, l'intensite de la bande SPR (résonance plasmonique de
surface) a été accrochée avec I'augmentation de la concentration en argent (figure 24) en
raison de l'accélération de la vitesse de réaction et de I'augmentation de la concentration en
NPAg [68].
La concentration d'Ag augmente avec I'absorbance, ce qui est démontre par les spectres UV-
Vis des NPAg a différents moments. Cela indique que seuls les ions d'Ag sont présents et que
I'extrait doit étre terminé avant de déterminer la réaction cela est approche des résultats du
(azizian et al) [69].
Les plus hautes concentrations d'absorption se déplacent vers des longueurs d'onde plus
élevées.
111.7.1.4 Effet de concentration d’Ag pour I’extrait méthanolique

Les courbes révelent une diminution et se dirigent vers une absorbance plus faible et stable.

Il semble que I'impact des solutions sur I'absorbance soit moins marqué dans la plage de
longueur d'onde.

L'absorption des solutions de Nap a une concentration plus élevée (4 mmol et 5 mmol) est
plus élevée dans les deux régions de pic, ce qui est en accord avec la loi de Beer-Lambert.

Des variations sont observées dans les courbes des extraits méthanoliques, sans doute en
raison des composeés actifs présents dans l'extrait et de leurs interactions particuliéres avec les
longueurs d'onde UV. [69, 70]

La solution d'argent nitrate (1 mmol) présente une réponse différente, avec une absorbance

initialement élevée puis une diminution plus rapide que les autres solutions

Effet De Concentration De Ag

14 | Extrait MeOH 0,1 Concentré
~12 Extait MEOH dillug
£ — Ag dillué¢ 1 mmol
E ! —— 1mmol AgNO3
508 —— 2mmol AgNO3
© ——3mmol AgNO3
£ 06 4mmol AgNO3
§ 0,4 5mmol AgNO3
@)
0,2 N

O I
250 300

350 400
La longeur D'onde (nm)

Figure 34 : Effet de concentration d’AgNO; de I’extrait méthanolique
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I11.8 Caractérisation par infrarouge (IR) :

Les figures suivantes représentent les spectres IR des NPA(g et de I’extrait :
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Figure 35: Spectres IR des NPAg et des extraits aqueux et méthanolique pour le fruit Maclura
Pomifera

Les courbes montrent un spectre infrarouge (IR) obtenu grace a la spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (FTIR). Les groupes fonctionnels présents dans cet extrait peuvent étre
identifiés grace a ce spectre qui étudie les fréquences d'absorption spécifiques des liaisons
chimiques.

v Pour la courbe IR pour Uextrait AQ
La vibration d'élongation O-H des alcools ou des phénols est généralement observée dans la
bande d'adsorption 3487,91 cm™. En outre, & 1649,94 cm™ On peut expliquer cette bande par

la vibration d'élongation C=0 des amides (de type carbonyle). La vibration d'élongation C=0
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des anhydrides d'acides carboxyliques est représentée par la bande vers 1763,81 cm™. En outre,
les niveaux de 1384,99 cm™ sont caractéristiques des vibrations de déformation O-H dans les
alcools ou des vibrations de déformation C-H dans les méthylénes CH,.Cette bande mesurant
825,04 cm™ pourrait étre liée a des vibrations qui ne sont pas liées aux liaisons C-H des
aromatiques ou aux vibrations C-Cl des halogénures d'alkyle [71] .

v Pour la courbe IR pour Pextrait AQ et AgNOs

Il s'agit de 3393,50 cm™. Ce pic élevé est caractéristique des vibrations de dilatation des
liaisons O-H, souvent liées aux groupes hydroxyles des alcools ou des acides carboxyliques. La
largeur de ce pic indique la présence de liaisons hydrogeéne, ainsi que dans 2928,82 cm™ ce
niveau de vibration est typique des vibrations d'élongation des liaisons C-H des groupes
méthyle (-CHs) et méthyléne (-CH>-) des alcanes.et en outre de 1619,82 cm™ cette bande est
responsable des vibrations de deformation des liaisons C=C dans les composés aromatiques, ou
des vibrations des liaisons C=0 dans les carbonyles conjugués. De plus, la présence de 1404,13
cm peut également étre expliquée, ce pic donne les vibrations de déformation des liaisons
C-H des groupes méthyle (-CH3) et méthylene (-CH.). On peut également observer des
vibrations asymétriques de liaisons N=0O dans les composés nitro et a 1054,72 cm™ on observe
aussi une caractéristique des vibrations d'élongation des liaisons C-O dans les alcools, les éthers
et les acides carboxyliques. Cela peut aussi suggérer la présence de groupes sulfonates (S=0)
et dans cette région de 822,50 cm, les pics sont fréquemment liés aux vibrations en dehors du
plan des liaisons C-H dans les composés aromatiques et autour de 780,75 cm™. Et 4 618,41 cm’
1 de vibrations de torsion des liaisons C-H dans les composés aromatiques est caractéristique
de ce pic. Les vibrations de torsion des liaisons C-Cl dans les chlorures organiques sont
fréquemment associées a cette bande [72, 73].

v" Pour la courbe IR pour Uextrait méthanolique

L'étude de I'IR de ce fruit met en évidence la présence de divers groupes fonctionnels. Les
bandes mesurant respectivement 3402,23 cm™ et 1053,12 cm™ impliquent la présence de
groupes hydroxyle (O-H) et éther (C-O). La bande a 2927,57 cm™ et 1404,96 cm™ révéle des
groupes alkyles (C-H), tandis que la bande a 1620,23 cm™ indique des groupes carbonyles
(C=0). Les bandes avec des dimensions de 775,78 cm et 597,52 cm™ laissent entendre des
structures aromatiques ou cycliques [74].

v" Pour la courbe IR pour Uextrait méthanolique et AGNO3
Differentes bandes caractéristiques sont mises en évidence dans le spectre infrarouge obtenu,
ce qui permet d'identifier des groupes fonctionnels spécifiques dans notre échantillon. La

présence de nitriles, d'alcanes, de carbonyles (probablement esters ou cétones), de groupes
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méthyle, d'éthers ou de phosphates, de liaisons organométalliques ou aromatiques est probable
a 2493,87 cmt, 2925,28 cm™!, 1804,15 cm™!, 1384,90 cm™, 1037,86 cm! et 545,04 cm !,
respectivement [75].

On a observe ces légéres variations dans les positions des bandes d'absorption entre les
extraits de Maclura Pomifera et les NPAg, ce qui laisse entendre que les groupes fonctionnels
phénoliques hydroxyle (AOH) jouent un réle prépondérant dans la synthese et la formation des
NPAg et agissent comme des réducteurs et/ou des stabilisants.

111.9 Caracteérisation par diffraction des rayons X (DRX)
Les figures suivantes représentent les pics DRX des NPAg et des extraits aqueux et

méthanolique :
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Figure 36 : Spectre DRX des NPAg pour les extraits aqueux et méthanolique de fruit Maclura
Pomifera
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Chapitre 111 : Résultats et Discussion

Plusieurs pics d'intensité sont représentés dans la figure (38) en fonction de I'angle 2-
théta et aussi les niveaux les plus élevés et observer représentent les plans cristallins principaux,
comme par exemple, les pic qui existe a environ 38°, 44°, 64° et 77°sont généralement associés
aux plans (111), (200), (220) et (311) du cristal d'argent, ce qui suggeére la présence de

nanoparticules d'argent, donc présente la forme d’un cube face centré (CFC) [76]

Pour les deux extraits, le plant (1 1 1) est plus élevé que les autres pics, ce qui suggere
que les plans cristallins des Ag NP se sont principalement développés dans cette position.

L'extrait aqueux et méthanolique de fruit de Maclura Pomifera contient des nanoparticules
d'argent (Ag), selon les résultats de diffraction des rayons X. On peut confirmer cela en

comparant les pics de diffraction aux plans cristallins de I'argent.

111.10 Caractérisation par Microscopie électronique a balayage (MEB) :

2024/05M19 104 D124 x3.0k 30um 2024/0519 1049 D126 x3.0k  30um
TM1000-FS_Univ-TLEMCEN TM1000-FS_Univ-TLEMCEN

Figure 37: Micrographie (MEB) confirmé la présence des NPAg pour I’extrait de fruit
Maclura Pomifera

La figure 37 présente des particules de I'ordre des nanoparticules exprimant la formation
des nanoparticules d'argent.
La sensibilité de détection de 30um tans affirmé que la taille des nanoparticules varie de Inm a
100 nm [28]

Il est nécessaire d'utiliser la technique de microscopie électronique a transmission (MET)
pour détecter les particules des NPAg. Il est possible de distinguer des détails tres fins dans

I'épaisseur des échantillons, allant de 0,1 4 0,5 nm. [77].




Conclusion

L'étude a permis d'analyser plusieurs composés biochimiques de Maclura Pomifera, ainsi

que ses caractéristiques phytochimiques et ses effets antioxydants.

L'évaluation des composés polyphénols totaux par la méthode de Folin-Ciocalteu a révélé la
présence de quantités importantes de polyphénols. En outre, il a été démontré que I'extrait de

fruit Maclura Pomifera contient davantage de polyphénols.

Selon notre expérience en termes de dosage colorimétrique et de changement de couleur,

Maclura Pomifera renferme une quantité significative des flavonoides.
Nos résultats prouvent aussi qu'elle contient des sucres et méme un peu d'eau.

Deux méthodes ont été utilisees pour évaluer I'activité antioxydante : le test FRAP et la
méthode de réduction de radical libre DPPH et on évalue les valeurs en mesurant le taux
d'inhibition en fonction de la concentration d'extraits. Selon nos résultats, on a confirmé que les
extraits de fruit de Maclura Pomifera possedent une activité antioxydante significative et

importante.

Des techniques de caractérisation ont été utilisées pour analyser les nanoparticules
d'argent synthétisées, comme I'UV-visible, I'infrarouge (IR) et la diffraction aux rayons X par
diffraction (DRX), MEB. Cette étude montre que les éléments phytochimiques du fruit Maclura
Pomifera jouent un réle dans la réduction immédiate de I'ion argent. L'utilisation d’extraits pour
la formation des nanoparticules d'argent présente un intérét majeur en raison de leur facilité
d'obtention, de leur codt abordable et de leur absence de toxicité dans la majorité des cas. Par
ailleurs, ces extraits contiennent divers métabolites susceptibles de favoriser la réduction des

ions d'argent.
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Résumé

Le travail réalisé consiste a extraire les composés bioactifs du fruit Maclura Pomifera, tels que
les polyphénols, les flavonoides, les sucres et I'numidité. De plus, on a également étudié leurs
propriétés antioxydants a l'aide de deux méthodes (FRAP et DPPH). La formation des
nanoparticules des extraits aqueux et méthanolique a été étudiée dans la derniére partie, et a
été analysée a l'aide de différentes techniques (UV-Visible, IR, DRX, MEB).

Mots clés : Maclura Pomifera, Activité antioxydante, Extraction, composé phénolique,
Nanoparticule (NPAQ)

Abstract

The wok carried out consists of extracting bioactive compounds from the Maclura Pomifera
fruit, such as polyphenols, flavonoids, sugars and moisture. Additionally, we also investigated
their antioxidant properties using two methods (FRAP and DPPH). The formation of
nanoparticles from aqueous and methanolic extracts was studied in the last part, and was
analyzed using different techniques (UV-Visible, IR, XRD, and SEM).

Keywords : Maclura Pomifera, antioxidant activity, Extraction, phenolic compound,
nanoparticle(NPAQ)



