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Résumé

Z. jujuba ou «Anneb», espece de la famille des Rhamnacées, se trouve dans quelques
jardins tunisiens. Cet arbre fruitier de 10 m de hauteur et de 50 a 60 cm de diametre du tronc,
peut étre utilis€é comme source de substances naturelles (huiles végétales, polyphénols,
vitamines, etc...). Dans le but de contribuer a une meilleure connaissance des conditions de
régénération de Z. jujuba en Tunisie et afin de valoriser cette espéce menacée, une
caractérisation phénologique, morphologique et chimique de quatre écotypes de Z. jujuba
plantés dans la station expérimentale de Rouhia est abordée. Ces écotypes proviennent des
régions de Sfax, Mahres, Mahdia et Choutrana. Ils sont respectivement désignés : ‘ES’, ‘EH’,
‘EM’ et ‘EC’. Le suivi phénologique de la feuillaison, la floraison et la maturation des fruits
montre un décalage entre les quatre écotypes étudiés. La caractérisation morphologique a
permis de distinguer entre (i) des individus plus hauts (1,48 m) relevant de «<EC», possédant
des petites feuilles (2,7 sz) et (i1) des individus moins hauts (1,21 m), avec des feuilles bien
développées (5,8 cm?). L’huile extraite des graines, des pulpes et des feuilles de Z. jujuba est
caractérisée respectivement par la dominance de I’acide oléique avec des taux respectifs de
46,55 %, 50,68 % et 13,08 % et du B-Sitostérol (214,32, 10,65 et 40,36 mg/ 100g). L’étude de
la composition phénolique des quatre écotypes indique que les graines sont les meilleures
sources de polyphénols dont la concentration varie de 23,28 mg/L a 31,14 mg/L et que les
feuilles sont les organes les plus pauvres en polyphénols (2,3 et 3,6 mg/L). Les taux des
polyphénols dans les pulpes de Z. jujuba varient de 10,43 mg/L a 15,85 mg/L. L’analyse par
la méthode de la HPLC montre que la quasi-totalité de la rutine est stockée dans les feuilles de
ES (191,12 mg/100g). La richesse des fruits de Z. jujuba en sucres (glucose, fructose,...) en
¢léments minéraux (fer, calcium,...), en protéines (méthionine, proline, acide aspartique,...)
pourrait justifier sa consommation mais aussi son utilisation dans 1’industrie pharmaceutique.
La comparaison entre les écotypes étudiés démontre le meilleur comportement de EM. Les
résultats obtenus soulignent I’importance de la préservation des ressources génétiques de Z.
Jjujuba dont les fruits peuvent étre exploités pour le développement des divers aliments et

jouer un role important dans la nutrition humaine.



Abstract

Z. jujuba also known as “Anneb” belonging to the family Rhamnaceae, is present in
private tunisian gardens : Mahdia, Ariana, Sfax.... This tree can reach 8 m or more in height
and 50 to 60 cm of diameter. It is commonly used as a nutritional plant and produces oils,
polyphenols, vitamins... The study of the phenological parameters related to leaves, flowers
and fruits shows a great diversity between four Z. jujuba ecotypes [ecotype Sfax (ES),
ecotype Mahdia (EM), ecotype Choutrana (EC) and ecotype Mahres (EH)] in order to know
the optimal condition of regeneration of Ziziphus in Tunisa. The morphological study shows:
(1) the first group includes EC characterized by the highest trees (1,48 m) and the smallest
leaves (2,7 cm?) (ii) the second group include the lowest trees (1,21 m) and the largest leaves
(5,8cm?). Oils extracted from seeds, pulps and leaves of Z. jujuba are especially respectively
dominated by oleic acid with 46,55 %, 50,68 % et 13,08 % and B-Sitosterol (214,32, 10,65 et
40,36 mg/ 100g). The total phenol contents of the ecotypes studied lets us conclude that seeds
are the richest organs of polyphenols (23,28 mg/L a 31,14 mg/L). The lowest amounts are
showed in leaves (2,3 and 3,6 mg/L). The fruits total phenols contents range from 10,43 mg/L
to 15,85 mg/L. The determination of rutin in Z. jujuba, studied by means of High Performance
Liquid Chromatog-raphy (HPLC), shows that the highest amount are stoked in ES leaves
(191,12 mg/100g) with the superiority of EM ecotype. The richness of Z. jujuba fruits of
sugars (glucose, fructose,...), minerals (copper, calcium,...) and proteins, (methionine,

proline, aspartic acid,...) justify its use in human nutrition and industrial pharmacy.



Introduction

Les plantes médicinales sont utilisées depuis longtemps dans la médicine. En Tunisie,
plus de 500 especes sont connues comme plantes a vertus médicinales (Le Floc’h, 1983;
Boukef, 1986). En effet, outre le fait qu’elles constituent des réserves fourrageres, ils
participent a la protection des sols contre 1’érosion éolienne et hydrique. Ces especes, a vertus
médicinales, peuvent étre utilisées comme source de substances naturelles (huiles végétales,
polyphénols, vitamines, etc...). Ainsi la valorisation de ces plantes a des fins thérapeutiques,
pharmaceutiques, alimentaires et cosmétiques a fait 1’objet de plusieurs recherches. Parmi ces
especes, on peut citer, Pistacias atlantica (Dest.), Crataegus azarolus (L.), Ceratonia siliqua
(L.), Acacia tortilis (Forsk.) etc...

Le genre Ziziphus, arbre médicinal menacé, est présent, en Tunisie, sous forme de trois
especes : Ziziphus lotus (L.) (Sedra), Ziziphus jujuba Miller (ex: Ziziphus zizyphus (L.))
(Anneb), et Ziziphus spina-christi (L.) (Nebga). Z. jujuba est 1’espéce la plus connue par ses
fruits ayant la grosseur d’une belle olive. C’est une espece polyvalente : ses fruits, ses feuilles
et ses racines présentent plusieurs intéréts sur le plan nutritif, cosmétique et médicinal.

Les graines de Z. jujuba présentent plusieurs applications immunitaires et cosmétiques
et on en extrait des huiles a plusieurs activités industrielles et pharmaceutiques. Les feuilles,
utilisées dans la tisane, sont connues comme régulatrices de l'activité du systeme nerveux
central en diminuant 1'anxiété, favorisant le sommeil et réduisant 1’obésité (Azam-Ali, 2006).
Malgré ces vertus industrielles, économiques et thérapeutiques, cette espece, tres rare, connait
une dégradation accrue a cause de limpact des facteurs anthropozoogenes (surpaturage,
arrachage en vue de changer la vocation des terrains, etc.). Elle est souvent ignorée voire
oubliée. Elle est arrachée pour planter d’autres espéces encore plus connues. Ainsi sa
répartition, en Tunisie, se limite a certains jardins privés de I’Ariana, Sfax et Mahdia... De
plus, la multiplication par voie sexuée constitue un handicap devant I’introduction de cette
espece (Laamouri, 2009). Selon le méme auteur, les fruits de Z. jujuba craignent plusieurs
parasites dont le plus grave est la cératite surtout pendant les années de sécheresse. Certaines
maladies entrainent la chute des jeunes fruits comme I’oidium (Pareek, 2001) ou des feuilles,
cas du mildiou, alors que les viroses déforment les rameaux. La période de la récolte ainsi que
le mode du stockage des fruits des jujubiers constituent aussi I’un de grands problémes. Les
fruits des jujubiers sont abimés ou 1€sés lors de la récolte ou au cours du transport et ils seront
vulnérables aux différents parasites et champignons.

Une amélioration des connaissances de la morphologie, la phénologie et la composition
chimique de Z. jujuba, est nécessaire pour sa réintroduction et sa valorisation en Tunisie.

Dans le présent travail, nous nous proposons d’atteindre cet objectif a travers une



comparaison de la phénologie et de I’analyse morpho-chimiques de quatre écotypes de Z.
Jujuba plantés dans les mémes conditions (température, pluviométrie, type du sol...).

Notre travail est structuré en trois principales parties :

Dans une premiere partie, nous avons présenté une syntheése bibliographique se rapportant a la
biologie, I’écologie et aux ennemis du «Anneby». Nous avons consacré la deuxieme partie a la
présentation du matériel végétal et des méthodes utilisées. Dans la troisieme partie, nous
avons exposé et discuté les résultats des différentes expérimentations :

-Caractérisation morphologique,

-Suivi phénologique,

-Caractérisation chimique des différents organes de chacun des écotypes étudiés tout en
insistant sur leurs valorisations médicinales et nutritionnelles.

Une conclusion générale termine ce travail.



Premaere partie :

Revue bibliographique
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1.1 Rappel sur les jujubiers

Les jujubiers (Zizyphus spp.) appartiennent a la famille des Rhamnacées qui regroupe environ
86 especes (Evreinoft, 1964), mais selon Bhansali (1975), le nombre d’especes est de 1’ordre
de 135 et il pourrait méme atteindre 170 (Liu et al., 1995 : in Laamouri, 2009 ). Découvert en
1767, le nom de Ziziphus dérive de I’appellation Berbére «Zizoufou Zuzaifo» (Laamouri,
2009). Cette appellation est reliée a I’ancien nom Persique « Zizfum ou Zizafuny, alors que
les grecs utilisent le mot «Ziziphon» (Kirkbride et al., 2006).

Ce genre regroupe plusieurs especes comme Z. spina-christ (L.), Z. vulgaris (Mill.), Z. lotus
(L.), Z. mauritiana (Lam.). Parmi ces especes, Z. mauritiania et Z. jujuba sont les plus connus
(San et al., 2009). Z. jujuba est I’espece la plus populaire (Vines, 1960). En 1977, une
nouvelle nomination «Z. jujuba (Miller) a été adoptée. Elle est devenue de plus en plus

populaire pour ses vastes adaptations et ses multiples usages (Kirkbride et al., 2006).
1.2. Présentation de I’espéce étudiée

1.2.1. Classification de Z. jujuba

La classification de Z. jujuba n’est pas claire. En effet, plusieurs auteurs ont attribué les
mémes noms a plusieurs especes (Edward et al., 1994) et plusieurs synonymes ont été
accordés a Z. jujuba. Parmi ces appellations on cite : Z. sativa Gaertn, Z. vulgaris Lam., Z.
flexuosa Wall., Z. nitida Roxb., Z. sinensis Lam., Z. mairei Dode, Z. officinarum Med., Z.
chinensis D.C., Z. chinensis Watt. (Kirkbride et al., 2006 : in Laamouri, 2009). Actuellement,
la classification adoptée est celle de Laamouri (2009) :

Embranchement : Spermatophytes.

Sous embranchement : Angiospermes.

Sous classe : Dicotylédone.

Ordre : Rhamnales

Famille : Rhamnacées.

Genre : Ziziphus.

Espece : Ziziphus jujuba Miller.

1.2.2. Description botanique
Z. jujuba est un arbre ou arbuste épineux a croissance lente qui peut atteindre 10 m de hauteur

et 50 a 60 cm de diametre du tronc (Mahajan, 2009). 1l est a port arrondi, a ramure tortueuse,
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a branches vertes épineuses et a écorce fissurée. Les branches présentent une croissance en
zigzag. Les brindilles sont gréles, effilées et généralement épineuses. Il existe deux types
d’épines associées en paires. Certaines sont longues de 2,5 cm. D’autres sont courtes et
peuvent se recourber facilement (Mahajan, 2009).

Z. jujuba est une espece a feuilles caduques glabres, dentées et ovales-lancéolées. Chaque
feuilles, de 8 a 10 folioles, ayant une longueur de 2,5 cm a 5 cm et une largeur de 3 cm
(Dinarvand et al., 2006).

Elles sont attachées aux rameaux par un pétiole de 2,5 cm. Leurs faces supérieures d'un vert
vif sont brillantes et portent trois nervures qui convergent vers 1'extrémité (Dawd et al., 2003).
Les rameaux fertiles de Z. jujuba fleurissent et donnent de petites fleurs actinomorphes,
cymeuses vertes a jaunatres et hermaphrodites a pollinisation anémogame (photo 1). Ces
fleurs sont pentameres a androcée épipétale avec un disque intrastaminal plus ou moins

développé (Azam-Ali et al., 2006; Laamouri, 2009 et Mahajan, 2009).

Photo 1: Fleurs de Z. jujuba (Miller) selon Mengjun (2006)

Le fruit de Z. jujuba appelé aussi «jujube» est une drupe ovale, charnue et consommable.
D’abord verdatre puis devient rouge noir et ridé a maturité, il présente la saveur et ’ardbme
d’une pomme (Mahajan, 2009). 1l est ovoide-oblong, de 1,5 a 2,3 cm de long avec un court
pétiole et peut étre pendant. Chaque fruit peut contenir une ou deux graines selon I’écotype
(photo 2). Les noyaux, plus souvent détachables des pulpes, peuvent atteindre 1,05 cm de

long (El Aloui et al., 2010).


http://en.wikipedia.org/wiki/Carolus_Linnaeus
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Photo 2: Graines de Z. jujuba (Miller.) selon Mengjun (2006)

Z. jujuba possede un systeme racinaire plus clairsemé que le pommier ou le pécher (Mengjun,
2006). Une telle caractéristique lui confere I’aptitude de résister a la sécheresse (Zhang et al.,

2010).


http://en.wikipedia.org/wiki/Carolus_Linnaeus
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Arbre Rameaux

Graines

Fleurs

Photo 3 : Différentes parties de Z. jujuba (Miller) (Rouhia, 2010)
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Edward et al., 1994 ont résumé les principales caractéristiques de Z. jujuba sur le tableau 1.

Tableau 1 : Principales caractéristiques morphologiques des différents organes de Z. jujuba (M.)

selon Edward et al. (1994).

Hauteur 5a10m
Croissance Irréguliere
Arbres Forme Ovale, arrondie
Tronc Développement en longueur avec un, deux,
voire trois troncs.
Les épines se trouvent aussi bien au niveau
Epines des branches que sur le tronc.
Arrangement Alterné
Type Simple denté
Contour Dentée
Feuilles Forme Ovale-lancéolée
Type et persistance : | Caduque
Longueur Inférieurs a 3,5 cm
Couleur Verte
Couleur a la sénescence | Jaune
Fleurs Couleur Jaune
Forme Ovale a arrondie
) Longueur 1,75a3,5cm
Fruits
Couleur Rouge noir

1.2.3. Répartition géographique

Originaire de Chine (Li, 2006) avec 12 especes (dont six sont endémiques), le genre Ziziphus
est répandu dans tout le bassin méditerranéen. Les especes de ce genre ont été introduites dans
plus de 30 pays (Mengjun et al., 2003a). Elles sont devenues de plus en plus répandues grace
a leurs capacités d’adaptation a des conditions écologiques variées (Liu et al., 2003a).

Elles sont localisées dans des régions tropicales et subtropicales de I’ Asie et de I’ Amérique du

Nord (Lui et Cheng, 1995). On en trouve quelques especes en Afrique (Egypte, Maroc,
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Sénégal et Tunisie) et en Australie (Huang et al., 2008). Laamouri (2009) affirme que
I’ Afghanistan pourrait étre considéré comme le pays d’origine de Z. jujuba.
En Tunisie, Z. jujuba se présente sous forme résiduelle dans certains jardins privés du Nord de
la Tunisie jusqu’au Sud. Laamouri (2009) a dénombré 249 arbres de Z. jujuba répartis sur
toute la Tunisie comme suit :

*Ariana : 30 arbres

*Choutrana : 60 arbres

*Manouba (principalement a Tebourba) : 10 arbres

*Dj. Abderrahmane : 6 arbres

*Menzel Bouzelfa : 6 arbres

*Menzel Temime : 10 arbres

*Hammem Sousse : 5 arbres

*Khniss (Monastir) : 5 arbres

*Sfax : 30 arbres

*El Mahres 5 arbres

*Gafsa : 10 arbres

*Tozeur : 4 arbres

*Kébili : 15 arbres

*Mahdia : 50

*Nefta : 3 arbres

1.2.4. Ecologie

Le genre Ziziphus est connu par sa tolérance a la sécheresse et sa grande résistance a la
chaleur (Paroda et al., 1989). Il peut étre rencontré dans des zones désertiques avec des
précipitations tres faibles (Jawanda et al., 1978). Kim et al. (1989) ont signalé que 42 % des
explants peuvent se développer dans les plaines alluviales, 23 % dans les montagnes, 22 %
dans les vallées et 13 % dans les collines.

Plusieurs travaux se sont intéressés a 1’étude de ’écologie de Z. jujuba. Une comparaison
entre les trois especes de Ziziphus (Z. mauritiana, Z. jujuba et Z. spina christi) a été effectuée
par Azam-Ali et al. (2006). Le tableau 2 résume cette comparaison et montre que Z. jujuba
présente la plus vaste amplitude écologique. En effet, cette espéce est capable de se
développer sur tout type de sol et elle est indifférente a la salinit¢é modérée. En plus, elle peut
supporter une large gamme de température.

Indifférente au sol, Z. jujuba peut se développer sur des altitudes pouvant atteindre les 1550 m

(EI Rhouat, 2002).
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Tableau 2 : Les données écologiques relatives aux trois especes de Ziziphus (Azam-Ali et al., 2006)

Espece Z. mauritiana Z. jujuba Z. spina christi

Latitude 30° N a30°S 30°Sas1I°N 0°a20°N

Altitude (m) Inférieure a 1500 Jusqu’a 2800 Inférieure a 1000

Climat Climat chaud de Meéditerranéen Meéditerranéen
plaine

Amplitude thermique 4°Ca12°C -10°C a 20°C -5a2°C

Type de sol Aridisols Alluvial Sol pauvre et Aridisol

Salinité du sol Indifférente a NaCl | Tres tolérante Peu tolérante

1.3. Etude phénologique
1.3.1. Définition

Le terme phénologie a été utilisé, pour la premiere fois, en 1735 par Réaumur. La phénologie
est définie comme étant 1’étude de I'influence du climat sur les phénoménes biologiques
saisonniers observables a 1’ceil nu chez les végétaux (débourrement, feuillaison, floraison,
fructification...). Ce terme, dérivé du mot grec «phaino» qui signifie «montrer» ou
«apparaitre», caractérise ainsi la progression temporelle et spatiale de la réapparition des
plantes afin de sélectionner les essences ou les provenances les mieux adaptées a un contexte

climatique (Lebourgeois, 2002).

1.3.2. Intéreét

L’étude phénologique, souvent délaissée, enrichit la connaissance des cultivateurs. En effet,
en précisant les dates exactes du débourrement des écotypes, on définit ainsi leurs réponses
aux modifications climatiques et principalement a [’échauffement climatique. De tels
changements peuvent se répercuter sur leurs cycles phénologiques. D’autre part, la phénologie
constitue un outil pour le reboisement, dans la mesure ot on doit choisir le moment opportun

pour les provenances tardives qui craignent les gelées.
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1.3.3. Phénologie de Z. jujuba
Les botanistes subdivisent la phénologie en deux principales phases : la phase végétative et la

phase reproductrice (tableau 3).

Tableau 3 : Les différentes phases phénologiques

Phase végétative Phase reproductrice
o)
=
7 o~
o =
» . . i s . .
Caractéristiques § Caractéristiques
o | Gonflement puis épanouissement | = | Apparition puis épanouissement
(€N 5
S
2 des bourgeons. & | de nouvelles fleurs.
= »
o S
=
(@]
=
=t
T Appariation puis développement
= L ,
= | des feuilles jusqu'au stade adulte.
o
E.
)
S
- Cette phase commence par la
Virage de la coloration des feuilles g nouaison puis ’augmentation en
=+
. du vert vers le jaune puis au marron g taille et en volume des fruits et
% g'; et chute des feuilles. Cette phase S’ | s’achéve par la maturation des
»n o .
§ g marque la fin du cycle annuel de fruits.
(@) o . .
S S | croissance et de fonctionnement des
feuilles.

Les phases phénologiques de Z. jujuba varient selon I’année, 1'emplacement et 1’écotype. En
comparaison avec d’autres arbres fruitiers, cette espece commence sa croissance plus tard au
printemps. Elle débourre au mois de mars (Laamouri, 2009). La feuillaison a lieu au cours du
mois d’avril. La chute des feuilles commence au début de l'automne (Mengjun, 2006 et
Laamouri, 2009).

La floraison s’étend du mois de mai au mois de juin et se prolonge jusqu’au mois de juillet.
La fructification commence a partir du mois de juillet et les fruits arrivent a maturité aux mois

d’aolt-septembre et méme jusqu’au début octobre, dépendant des régions (EI Rhouat, 2002).
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La dormance hivernale commence par la chute des feuilles a la fin du mois d’octobre (Grice,
1998). Elle se poursuit jusqu’a la fin du mois de janvier (Kim et al., 1982a). En Espagne, la
récolte des fruits commence au mois de septembre. En Inde, la maturation des fruits

commence entre les mois de février et d’avril (Bakhshi et al., 1974).

1.4. Etude morphologique
1.4.1. Introduction

Les scientifiques subdivisent les parametres morphologiques en deux principaux groupes : les
parametres végétatifs et les parametres reproducteurs (Yann, 2009).

*Parametres végétatifs

Ces parametres intéressent essentiellement la description de 1’arbre (longueur, hauteur et
diamétre), des rameaux (longueur, nombre des nceuds...), des feuilles (longueur, largeur,
surface foliaire, longueur du pétiole...), des épines (nombre, position...)

*Parametres reproducteurs

Les parametres reproducteurs intéressent principalement la morphologie des fleurs, des fruits

(longueur, largeur), des gousses, des graines...

1.4.2. Morphologie de Z. jujuba

Ziziphus (sp.) a fait I’objet de plusieurs études morphologiques. Parmi les especes étudiées, on
cite Z. lotus, Z. jujuba, Z. mauritiana, Z. spina-christi etc... Les résultats sont résumés sur le

tableau 4.
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Tableau 4 : Caractéristiques de quelques espéces de Ziziphus selon les auteurs (Azam-Ali et al.,

2006) ' et (Laamouri, 2009) >

Z. jujuba

Z. mauritiana

Z. spina christi

Z. lotus

de 5 cm de long. et
2 cm de largeur
avec 3 nervures
principales) 2,

*(I’arbre peut *(Peut atteindre | *(C’est un *(Cet arbre pousse jusqu'a
atteindrede 8210 | de10alémet | arbrede 10a 1,5 m de hauteur.) !
m de hauteur) ' rarement 20 m) ' | 15 m de
1 *(Cet arbre se développe
) hauteur.)
*(2 tiges sous forme de touffes
principales buissonnantes. Chaque
>
g de ¢1=0,21 m et touffe comprend plusieurs
rejets.) >
¢1 =0,18m
respectivement a
1,30 m)
*(Les feuilles *(Z. mauritiana | *(Ayant une Chaque feuille a une
crénelées-dentées a | présente des forme ovales- | longueur de 0,5 2 1,2 cm et
3 nervures dont la | feuilles de 3 a 8 | lancéolées ou une largeur de 0,4 a 1 cm)
longueur est de 2,5 | cm de long et de | ovales- g
aScm 1,5a6,5cmde elliptiques, ces )
1 1 . *(Les feuilles
] arge) . feuilles sont de
Les pétioles sont 238 cmd
a6 cm de portent 3 nervures
2,5-7,5 cm de 1 de 213 s
long.) ' ong et de Eﬁ principales sur le coté
. cm de large) . supérieur,
s .
% *(les Ff':uﬂles presque paralleles,
g | *(les Feuilles sont SONt EpINeuses, | gaillantes) *.

composées de
5 a 6 folioles
dentées,

-foliole a 3
nervures
principales) .
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*(Le fruit est une
drupe ovoide-

*(Le fruit est
une drupe ovale

*(Le fruit est
une drupe de 2

*(Le fruit est une drupe
qui peut atteindre 1 cm du

oblongue qui peut cm longetde 1 | diametre) '.
comestible de 1,5 & | atteindre jusqu'a | cm de large.) '
2,3 cm de long, 1,5 cm du . ]
brun rougeatre a diametre) ' (Les fruits
| sont des
noir) .
drupes, a

SINL]

noyaux plus ou

) ] moins rugueux,
*(Fruits arrondis,

ayant 1 a3
a moyen graines, de 10
mm du
calibre) 2,
diametre
environ) 2,

1.5. Compositions chimiques

Les fruits de Z. jujuba constituent les parties les plus suivies et étudiées (Pareek, 2001).
Plusieurs études ont affirmé sa richesse en alcaloides, en flavonoides, en stérols, en tanins et
en saponines triterpénoides (Ikram et al., 1981; Nawwar et al., 1984).

Les jujubes sont trés demandés dans les repas chinois (Shen et al., 2009). Ainsi les analyses
chimiques (des lipides, des protéines, des sucres, des éléments minéraux, etc.) effectuées sur
les feuilles, les épines et les fruits (Su et al., 2002; Han et al., 1986) montrent que les fruits
contiennent 80,86 a 85 % de carbohydrates; 0,57 % a 2,79 % de fibres solubles; 5,24 % a 7,18
% de fibres insolubles; 192 a 359 mg/100 de vitamine C; 0,04 a 0,08/100 mg de thiamine et
0,05 a 0,09 mg/100 mg de riboflavine (Li et al., 2007).

1.5.1. Composition en protéines

Le taux des protéines solubles varie de 25,40 a 56,98 mg / g de matiere fraiche dans les
feuilles de Z. mauritiana. Alors que ce taux n’est qu’entre 9,37et 26,90 mg /g de matiere
fraiche dans les fruits de la méme espece (Sudhir et al., 1999).

Les fruits de Z. jujuba contiennent 0,46 % de protéines soit une quantité double que chez ceux
de Z. lotus (0,19 %) (Laamouri, 2009).

Les graines de Z. jujuba contiennent de 4,75 a 6,86 % de protéines. Les données résumées par
Li et al. (2007) ont montré une grande diversité en acides aminés dont la thréonine constitue

I’acide aminé majoritaire avec un taux qui tourne autour de 31 mol (%) (tableau 5).
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Tableau 5 : Compositions des graines de Z. jujuba en acides aminés (Li et al., 2007)

Acides aminés Compositions (mol %)
Alanine 4,23
Arginine 2,87
Acide Aspartique 6,38
Cystine 0,55
Acide Glutamique 10,02
Glycine 3,46
Histidine 1,51
Isoleucine 2,55
Leucine 5,52
Lysine 4,42
Meéthionine 0,50
Phénylalanine 2,82
Proline 3,56
Serine 15,49
Thréonine 30,98
Tyrosine 1,59
Valine 3,55
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1.5.2. Composition en lipides

Les lipides sont généralement présents dans tous les tissus en tant que constituants de la
membrane et s’accumulent dans les organes de stockage. Ces entités chimiquement inertes et
non toxiques sont stockées sous forme de triglycérides (substance énergétique et mobilisable
pour la cellule). En effet, 1 g de lipide fournit 9,3 kcal. De plus, ils entrent dans la
composition de certains composés comme les phospholipides (responsables de 1’¢lasticité et la
viscosité de la membrane). Les graines du jujubier sont riches en lipides. Elles en contiennent
de 0,37 % a 1,02 % (San et al., 2010). L’analyse chimique des différentes parties de Z. jujuba
a fait I’objet de plusieurs études via la composition des fruits, des feuilles et des graines en
stérols, en acides gras et en triterpenes (Kim et al., 1998, Lee et al., 2003).

Selon leurs chaines aliphatiques, les lipides sont classés en acides gras, stérols, triglycérides et

tocophérols (fig. 1).

Lipides
v y v
Lipides a base d"acides gras (sapomifiables) Lipides polyisopemicques (insaponifiables)

¢l¢ ill

— Arides gras Trapé
- rapénoides
(AG) > [ AG smples = | AT complexes —>
Glycéndes
S o| Carsténoides
AG saturés 1 singolipides
] 3 Céndes —%
!| Stéroldes
% AGnsatusés ;
—)@ Glycophosphelipides
|_}

Cuinone & chane 1soprénique

—>
Fig. 1: Classification des lipides selon El Atyky (2007)

15



Revue bibliographique

1.5.2.1. Les acides gras

Les acides gras sont des composés organiques présentant une fonction acide carboxylique a
I’'une de ses extrémités. On distingue des acides gras saturés et des acides gras insaturés
(contenant une ou plusieurs doubles liaisons). La composition relative en acides gras des
huiles differe d’une espece a une autre. Les huiles végétales sont principalement riches en
acide ol¢ique comme I’huile de colza et I’huile de palme. D’autres huiles comme [’huile de
soja, de tournesol et d’arachide sont riches en acide linoléique. La composition de quelques

especes en acides gras est résumée dans le tableau 6.

Tableau 6 : Compositions de quelques especes végétales en acides gras

Acides gras Colza | Arachide | Tournesol Soja Olive Argan
Myristique 0,1 nd 0,3 0,1 0,1 9
. 6,8 10 12,8 10,8 10,1 18,7
Palmitique
N 0,3 0,1 0,6 0,2 0,4 9,3
Palmitoléique
Oléique 1,3 4 3 3,6 24 3,5
C 23,3 19,1 54,3 54,3 10,4 1,5
Linoléique
Linolénique 8,5 nd 7,5 7,5 0,9 1
(oméga-6)
Arachidique 0,3 2 0,2 0,2 nd 0,5

nd: non déterminé

Une étude faite sur les graines et les pulpes de Z. jujuba fait ressortir sept principaux acides
gras. Le profil résumé dans le tableau 7 montre la prédominance de I’acide oléique dans les
graines (Zhao et al., 2006) et d’acide palmitoléique dans les pulpes (Gusakova et al., 1999).

D’autres études faites sur les graines de Z. jujuba tunisien, ont signalé que les taux des acides

gras insaturés varient de 40,4 % a 44,4 % (El Aloui et al., 2012).
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Tableau 7 : Compositions en acides gras dans les graines (Zhao et al., 2006) et les pulpes de Z. jujuba
(Gusakova et al., 1999).

Acides gras Graines (mg/g Ms) Pulpes (%)
Acide stéarique 0,6229 3,5
Acide myristique 0,132a0,7 0,4
Acide oléique 8,45 a4 50,2 4.4
Acide palmitique 1,5a2,5 12,4
Acide palmitoléique 03al,7 15,9
Acide arachidique 0,2a0,7 nd
Acide docosanoique 2.8a7.2 nd

nd: non déterminé

1.5.2.2. Les stérols et les triterpénes

Les stérols végétaux appelés aussi les phytostérols, fraction majoritaire des insaponifiables,
tiennent une place primordiale dans la nutrition humaine (Brufau et al., 2008). En effet, ces
composés, a faible teneur cytotoxique, agissent en diminuant le taux du cholestérol dans le
sang (Hachicha et al., 2006). De plus, ils jouent plusieurs rdles sur le plan médicinal (anti6-
inflammatoire, formation des hormones sexuelles (Smadi, 2007)). Parmi ces phytostérols, on
cite le campestérol, le stigmastérol, le B-sitostérol, le A-5 avénastérol etc. En 2004, Drissa et
al. ont signalé la présence des triterpenes et des stérols dans les feuilles de Z. mauritiana.

Les graines de Z. jujuba sont riches principalement en B-sitostérol, campestérol, stigmastérol
et A-5 avenastérol. Cette composition est dominée par le B-sitosterol dont le taux est de 214,3

mg/100 g (EL Aloui et al., 2012).

1.5.2.3. Les tocophérols

Les tocophérols ou vitamine E sont connus principalement pour leurs propriétés
antioxydantes. Parmi ces entités, on cite I’alpha (a), le gamma (y), le delta tocophérols (9)...
Ces composés, anticancéreux, sont utilisés a plusieurs fins médicinales et cosmétiques. Ils

peuvent traiter les maladies cardiovasculaires et immunitaires (Daood et al., 1996).
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San et al. (2010) ont détecté 1’alpha-tocophérol a des taux de 0,04 a 0,07 mg/100 g MS dans
les fruits de Z. jujuba.

1.5.3. Composition en sucres

La jujube est tres demandée sur le marché chinois. En effet la pulpe consommable contient de
9,6 a 33 % de sucres (Pareek, 2001) dont 57,61 a 78 % sont des sucres réducteurs (Jawanda et
al. 1980). Parmi ces sucres, on trouve le saccharose (5,6 %), le glucose (1,5 %), le fructose
(2,1 %) (Singh et al., 1983). Les fruits de Z. jujuba sont plus riches en sucres totaux (18 mg /g
MS) que la pomme (12 a 13mg /g MS) et ’orange (15 mg /g MS) (Laamouri, 2009).

La composition en sucres solubles et en amidons de trois especes de Ziziphus existants en

Tunisie (Z. jujuba, Z. spina-christi et Z. lotus) est résumé dans le tableau 8.

Tableau 8: Teneurs moyennes en sucres solubles et en amidon (mg/g MS) des fruits de

trois especes de jujubiers étudiées (Laamouri, 2009).

Especes Teneur en Sucres solubles Teneur en Amidon
(mg/g MS) (mg/g MS)
Z. jujuba 18,3 5,6
Z. spina-christi 9,0 8,2
Z. lotus 24.8 6,5

1.5.4. Composition en éléments minéraux

Plusieurs intéréts sont accordés aux feuilles de Z. jujuba. En effet, du fait qu’elles soient
appréciées par le bétail et qu’elles sont utilisées en médecine locale, une analyse relative a

la valeur nutritive de cette espece serait utile (Laamouri, 2009).

La pulpe de Z. jujuba est également riche en éléments minéraux essentiellement le potassium
(K), le calcium (Ca), le magnésium (Mg), 1’azote (N) et le fer (Fe). Cette idée a été confirmée
par Laamouri (2009). Li et al. (2007) ont prouvé que cet organe contiennent 458 mg/100g de
potassium, 118 mg/100g de calcium et 51,2 mg/100g de manganese. En 2009, San et al. ont
ajouté que 93 % de la fraction minérale est formée par I’azote, le potassium, le calcium et le
magnésium (15,77 mg a 20,87 mg).

La jujube peut contenir également d’autres ¢léments minéraux comme le fer, le cuivre et le

zinc. Ansari et al. (2004) ont résumé cette composition dans le tableau 9.
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Tableau 9: Composition de la jujube en certains éléments minéraux selon Ansari et al. (2004)

Elément minéral Concentration (ug/g de matiere seche)
Zn 75
Mn 67
Cu 146
Fe 384

1.5.5. Les polyphénols

Les composés phénoliques sont des métabolites secondaires caractérisés par la présence d’un
cycle aromatique. Ces molécules biologiquement actives (King et al., 1999) jouent un rdle
physiologique important essentiellement dans la maturation des fruits, la respiration, la
photosynthese et la protection contre certaines maladies (Bahorum, 1997; Cetkovic et al.,
2008).

Les polyphénols peuvent étre classé€s en deux groupes (Sarni-Manchado et al., 2007):

*Les flavonoides: C’est le groupe le plus répandu constitué de deux noyaux benzéniques
reliés par une chaine Cs. Ces composés présentent plusieurs intéréts thérapeutiques importants
(antioxydant, anti-inflammatoire et anti-stressant) (Li et al., 2007; San et al., 2010).

*Les tanins : Ce sont des polymeres naturels souvent utilisés pour le tannisage du cuir. En
1997, Malik et al. ont démontré que les feuilles de Z. jujuba ainsi que les épines contiennent
du tanin avec des proportions de 6 % et de 10 a 15 % respectivement. Souvent rencontrée
dans les feuilles, les fruits, les racines et les €corces, cette composition varie selon 1’organe et

I’écotype (tableau 10).
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Tableau 10: Compositions chimiques des organes végétaux de Z. jujuba

Composés chimiques Organes Références

Flavonoides feuilles et San et al. (2010)
fruits

6feruloylspinosin, apigénine-6-C-f - D- | graines Cheng et al. (2000)
glucopyranoside, spinosine, 6-
feruloylisospinosine, isospinosine et
isovitexine-2 - O-f - D
proanthocyanidine écorces Malik et al. (2002)

Plusieurs études ont été faites sur les différents organes de Z. jujuba. Ces études mettent en

relief une large gamme de polyphénols comme la quercetine, la rutine, I’apéginine, etc. San et

al. (2010) ont résumé cette composition dans le tableau 11.

Tableau 11 : Composition en polyphénols des feuilles et des pulpes de Z. jujuba (San et al., 2010).

Polyphénols Quantité (mg/100g MS) dans | Quantité (mg/100g MS)
les fruits dans les feuilles
Catéchine 1,41 23,04 2,46 23,74
Acide caféique 342a5,3 0,23 20,57
Quercétine 0,86a1, 05 nd
Rutine 269 a 367 0,88 a 3,60
Apigenin-7-glucoside 272494 nd

D’autres auteurs comme He-Long et al. (2010) ont pu isoler quelques flavonoides a partir des

graines de Z. jujuba. lls ont prouvé aussi leurs roles sédatif, cognitif et inhibiteur de la

libération d’histamine.
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1.6. Utilisations de Z. jujuba

Z. jujuba est une espece polyvalente. Ses fruits, ses feuilles et ses racines présentent plusieurs
intéréts sur le plan nutritif (Li et al., 2006). Ainsi sa demande en médecine et en industrie
pharmaceutique ne cesse d’augmenter ce qui explique que la production de jujube a diminué
en Chine dans les 10 dernieres années (Li et al., 2006). Les fruits, les feuilles, les graines, les
racines et les épines sont utilisés en médecine traditionnelle (Belford, 1994; Croueour et al.,

2002; Abdel-Zaher et al., 2005 et Li et al., 20006).

1.6.1. Utilisations des graines de Z. jujuba

Les graines de Z. jujuba, sous forme de poudres, assurent la purification du sang et facilite la
digestion (Tripathi et al., 2001; Su et al., 2002). Plusieurs études leur accordent d’autres
activités (hypnotique, sédative, hypotensive et hypothermique). Elles peuvent aussi agir
comme tranquillisantes des muscles (Goncharova et al., 1990; Peng et al., 2000 et Zhao et al.,
2006). De ces graines, on extrait des huiles a plusieurs activités industrielles et
pharmaceutiques (Li et al., 2006). En 2006, Zhao et al. ajoutent d’autres applications
immunitaires et cosmétiques a ces organes qui peuvent étre utilisés aussi dans le traitement

des maladies des yeux (Oudhia, 2001-3).

1.6.2. Utilisations des fruits de Z. jujuba

Les fruits secs du jujubier sont fréquemment utilisés contre les maladies immunitaires et anti-
infectieuses. IIs présentent plusieurs activités biologiques anti-microbiennes et anti-HIV (Guo
et al., 2010). Ces jujubes sont aussi utilisés traditionnellement dans la pharmacopée pour ses
propriétés antalgiques, anti-inflammatoires, broncho-dilatatrices et ils protegent contre les
caries dentaires (Gusakova et al., 1999). Ils sont utilisés dans le traitement des maladies
hépatiques (Yamaoka et al, 1996; Guo et al., 2010). Riche en vitamines (A, C et B
complexe), la pulpe est souvent utilisée dans 1industrie pharmaceutique et entre dans la
composition de nombreuses pates pectorales (El Raout, 2002). Elle contient des ingrédients
actifs et diminue le taux du cholestérol (Mood et al., 2008).

En Chine comme en Corée, cet arbre fruitier produit une grande quantité de fruits délicieux
qui sont recommandés pour le traitement des infections inflammatoires de la gorge, des voies
respiratoires, des inflammations intestinales, urinaires ainsi que pour traiter la constipation
(Zhao et al., 2006). En 2001, Pareek a signalé que la pulpe est riche en certaines substances

nutritives tel que les protéines, le phosphore, le calcium, le carotene, etc.
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Les jujubiers tunisien offrent des graines dont le rapport des acides poly-insaturés/saturés
(P/S) varie de 9,6 a 10,1 (EL Aloui et al., 2012). Ce taux élevé (10/1) est capable de diminuer
le taux du cholestérol dans le sang (Grundy, 1986; Clark et al., 1997).

1.6.3. Utilisation des feuilles de Z. jujuba

Les feuilles de Z. jujuba peuvent étre utilisées dans la préparation du thé sous forme
d’infusion (Zhao et al., 2008). Elles contiennent plusieurs alcaloides comme la coclaurine,
I’isoboldine, la norisoboldine, 1’asimilobine, 1’iusiphine et I’iusirine. Ces substances ont été le
point d’intérét de plusieurs études (Erenmemisoglu et al., 1995) qui ont montré 1’utilisation
des ces feuilles comme agent hypoglycémiant pour les diabétiques dans certaines régions de
la Turquie. D’autres études ont prouvé les effets hypnotiques et sédatifs des feuilles, connues
comme régulatrices de l'activité du systeme nerveux central en réduisant l'anxiété en

favorisant le sommeil et en réduisant I’obésité (Azam-Ali, 2006).

1.6.4. Utilisation des fleurs de Z. jujuba
Outre le fait qu’elles présentent un nectar de bonne qualité (Zhao et al., 2008), les fleurs de Z.

jujuba peuvent traiter quelques maladies (Azam-Ali, 2006).

1.6.5. Utilisation du bois de Z. jujuba

Le jujubier produit un bois de bonne qualité tres recherché pour I'ébénisterie. Il est
commercialisé sous le nom d'acajou d'Afrique. II est utilisé localement comme combustible et
produit 4900 kcal Kg™' et un charbon de bonne qualité (Bouet, 1998 et Laamouri, 2009)

Abdul-Galil et El Jissary (1991) ont signalé que les cendres du bois de jujubier soignent les

piqlires de serpents.

1.6.6. Utilisation des racines de Z. jujuba

Z. jujuba est connu par ses racines trop développées lui conférant ainsi une résistance a la
sécheresse. Plusieurs auteurs ont signalé 1’intérét médicinal et pharmaceutique de ces organes.
En effet, outre leurs effets tonifiants, ces racines apaisent les maux de 1’estomac et du foie.
Elles sont utilisées comme décoction puis bues comme un thé. Elles sont aussi utilisées en

médecine traditionnelle sous forme de poudres pour cicatriser les blessures (Laamouri, 2009).
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Photo 4: Quelques utilisations artisanales du bois de Z. jujuba (Schirarend, 1991).
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2.1. Station d’étude

Les individus sur lesquels a ét¢ effectuée I’expérimentation ont été collectés sur des pieds

meres provenant de Sfax, Mahres, Mahdia et Choutrana (carte 1).

Ecotype Choutrana
{ ECI

Ecotype Mahdia
{ EMI
Ecotype Sfax
{ ESI

Ecotype Mahres
{ EHI

BIOCLIMATS

B Humide

[] Subhumide

[] Semi-aride a
hiver doux

[] Semi-aride a

hiver frais
[ Aride a hiver doux
[ Aride a hiver frais
[ Saharien

0 50 100 km

Carte 1 : Répartition des stations meres de Z. jujuba sur la carte des bioclimats de la Tunisie

(Laamouri, 2009)

Les sujets ont été transportés sous forme de drageons a partir des stations d’origine vers la
région Rouhia (située a 55 Km au Sud Ouest de la ville de Siliana (36° 18N 9°08 E). IIs ont été
plantés dans la station expérimentale de Rouhia. Cette station, située a 2 km au Nord Est de la

ville de Rouhia, occupe une superficie de 2 hectares. Elle est exposée au Sud avec une pente

de 7% (carte 2).
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Jendouba re

Zaghouan

Kef

Kairouan

Kassenne

Sl Boscid

* Emplacement de la station expérimentale (a 2 km au Nord Est de la ville de Rouhia)

Carte 2 : Carte de situation de notre station dans le Gouvernorat de Siliana.
Les caractérisations écologiques des stations d’origine sont résumées dans le tableau 12.

Tableau 12 : Caractérisation écologique des stations d’origine des quatre écotypes de Z. jujuba

étudiés

Stax Mahres Choutrana | Mahdia
Type du sol Sols sablonneux
Bioclimat Aride inférieur Semi aride Semi  aride

supérieur inférieur

Pluviométrie 100 < P <200 400 <P<500 | 300 > P> 200
Végétation Dominée par les arbres fruitiers tels que I’olivier, le
associée figuier, le pécher, le pommier et I’amandier.
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2.1.1. Conditions climatiques

Les données météorologiques de la station de Rouhia, la plus proche, permettent d’accorder a
la station expérimentale un bioclimat semi-aride supérieur a hiver frais. Il est caractérisé par
I’irrégularité des précipitations avec des pluies tombant surtout durant la période hivernale
(janvier- février). La température maximale moyenne du mois le plus chaud (juillet- aofit) est
de 33,4°C. Celle minimale du mois le plus froid (janvier) est de 4°C. Les caractéristiques

climatiques de la station sont représentées en annexe 1.

2.1.2. Conditions édaphiques

La prospection du terrain et I’analyse granulométrique du sol au laboratoire de pédologie de
I’INRGREF ont permis de caractériser le type du sol dominant dans cette station. Il s’agit
d’un sol lourd récent d’apport alluvial présentant une bonne évolution.

L’observation de 1’'unique profil pédologique réalisé, dont les résultats figurent sur le tableau
13, montre essentiellement deux horizons bien différenciés représentés comme suit :

-0 a 20 cm : Horizon argilo-limoneux, couleur ocre, matrice fine avec absence totale de
cailloutis.

-20 a2 60 cm : Horizon assez argileux, couleur brune, matrice fine a structure massive.

Le sol est alcalin avec un pH de 8,5 sa texture est essentiellement limono- argileuse. Les

teneurs en calcaires total et actif sont assez élevés.
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Tableau 13 : Résultat des analyses des échantillons du sol de la station expérimentale de Rouhia.

Profondeurs
Caractéristiques 0-20cm 20 - 60 cm
Argile (%) 33 35
Granulométrie Limons fins (%) 44 32
Limons grossiers (%) 5 11
Sables fins (%) 12 15
Sables grossiers (%) 2 5
pH 8,5
Conductivité électrique (nmho/ cm) 2,4 1,4
Calcaire total (%) 47 51
Calcaire actif (%) 33 19
Matiere organique (%) 1,7 1,3
Carbone (%) 0,8 1,3
K,0 assimilé/1000 0,5 0,25

2.2. Matériel végétal

Le matériel végétal est formé de quatre écotypes de Z. jujuba plantés dans la station
expérimentale de Rouhia. Ces écotypes proviennent des régions de Sfax, Mahres, Mahdia et
Choutrana. Ils sont respectivement désignés : ‘ES’, ‘EH’, ‘EM’ et ‘EC’. Les arbres sont disposés
en lignes (L1 a L4). Chaque ligne comprend 20 individus a raison de cinq individus par écotype
(Fig. 2). Agé de 5 ans, ces plantes sont transportées sous forme de drageons jusqu’a la station
Rouhia. IIs sont irrigués régulicrement durant les trois premieres années. A partir du quatricme

an, I’irrigation n’est réalisée que pendant I’été pour récompenser les pertes.
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00000 wkmex AN W
WY 00000 *rxkx  AAAAA

Kk kkx 00000  HHp44  AAAA

AAA *xkxx N 00000

#EM : Mahdia
/™ EH : Mahres
OES : Sfax

#*EC : Choutrana

Fig. 2 : Dispositif expérimental des individus de Z. jujuba répartis aléatoirement dans la station

expérimentale de Rouhia.

2.3. Méthodologie
2.3.1. Analyse du sol

2.3.1.1. Prélevements

Dix-huit échantillons ont été prélevés systématiquement sur trois lignes paralleles orientées Nord-
Sud (trois prélevements en surface et trois a 10 cm de profondeur par ligne). Les prélevements de

chaque niveau ont été mélangés et homogénéisés pour en garder un seul échantillon a analyser.
2.3.1.2. Analyses

L’analyse du sol a concerné principalement les matieres organiques et minérales, le pH, la

conductivité électrique.
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*matiere organique : La matiere organique est déterminée selon la méthode Anne (1945), par
incinération d’un gramme de matiére fine du sol a 1’état sec dans un four a moufle durant cinq

heures a une température de 550°C.

Elle est calculée selon la formule suivante :

MO = Qi - Qf

Avec Qi : la quantité initiale

Qf : la quantité finale
*pH : 50 g de terre fine a 1’état sec ont été écrasés puis mélangés dans 125 ml d’eau distillée.
La suspension obtenue est agitée pendant 2 heures a I’aide d’un agitateur magnétique. Apres
décantation pendant 24h, la mesure du pH du surnageant a été effectuée par un pH-metre

électronique.

2.3.2. Etude de la variabilité morphologique

Cette ¢étude a été réalisée en 2008 et s’intéresse aussi bien pour les structures végétatives

(arbre, rameau et feuille) que pour les structures reproductrices (pulpe, noyau et graine).

2.3.2.1. Etude de la variabilité morphologique des structures végétatives
*Arbre

Les parametres dendrométriques étudiés pour tous les arbres de la station (photo 5) sont la
hauteur et le diametre du tronc (a 30 cm du sol (d;), au milieu (d;) a ’extrémité (d3)). Une regle a
été utilisée pour mesurer la hauteur et un compas forestier pour les diametres. Ces mesures ont été

effectuées en plein débourrement (entre la mi-avril et la fin mai 2008).

Photo 5 : Arbre de Z. jujuba existant dans la station expérimentale de Rouhia.
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*Rameaux

Dans le but d’évaluer la variabilité morphologique des quatre écotypes choisis, cinq rameaux ont
été prélevés pour chaque individu en prenant en considération les quatre directions (nord, sud, est
et ouest) et au milieu de la couronne afin d’homogénéiser le choix au sein d’'un méme arbre. Sur
ces rameaux (photo 6), les trois diametres (a la base (d;), au milieu (d,) et a I’extrémité (d3)) ainsi

que la longueur ont été mesurés.

Photo 6 : Rameaux provenant des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.

* Feuilles :

Deux feuilles de la partie médiane de chaque rameau ont été récoltées, soit 10 feuilles par
individu. Elles ont été transportées dans des glaciéres au laboratoire de I'INRGREF. La
description de la forme est déterminée selon la technique suivante : les feuilles (photo 7) sont
collées sur un papier puis a 1’aide d’un crayon, on trace leurs contours. Un pied a coulisse sert
pour mesurer la longueur du pétiole et les dimensions des feuilles (longueur et largeur). La

surface foliaire est traitée par un logiciel OPTIMAS 6 suite au scannage des feuilles.

Photo 7 : Feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.
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2.3.2.2. Etude de la variabilité morphologique des structures de production

*Fruits

La description des critéres organoleptiques (changement des couleurs, calibre des fruits...) a
été déterminée par observation directe et par mesure a 1’aide d’un pied a coulisse (photo 8).
La description a été appliquée a un échantillon de 100 fruits par écotype (photo 9). Les
noyaux ont été dépulpés, la longueur et la largeur des noyaux ont été mesurées (photo 10).
Les graines (photo 11) ont été dégagées et comptées apres cassage des noyaux.

Les descripteurs étudiés sont les suivants :

LMF: Longueur moyenne d’un fruit (en cm);

DMF: Diameétre moyen d’un fruit (en cm);

LMF/ DMF: Rapport longueur / diameétre d’un fruit;

LMN : Longueur moyenne d’un noyau (en cm);

DMN : diametre moyen d’un noyau (en cm);

Nb. : Nombre des graines par 100 noyaux ;
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) . Photo 9 : Récolte des jujubes mirs
Photo 8 : Mensurations des jujubes

Photo 10 : Noyaux de jujubes Photo 11 : Graines de jujubes.

32



Station d’étude, Matériel et méthodes

2.3.3. Déroulement des cycles phénologiques des quatre écotypes de Z.
Jjujuba

Nous nous proposons dans cette partie de préciser le déroulement temporel moyen du
développement de chaque organe (feuilles, fleurs et fruits) en précisant la date exacte de son
apparition, de son épanouissement et de son déclin. Les observations ont été menées
régulicrement tous les 15 jours sur dix arbres par écotype et ont été poursuivies sur trois
années : 2008, 2009 et 2010.

En s’inspirant des travaux de Le Floc’h (1969), nous avons pu caractériser les différentes
phases du cycle phénologique des quatre écotypes étudiés. Ces phases ont été ensuite classées

en stades végétatifs et stades reproducteurs.

2.3.3.1. Phase végétative

La phase végétative se caractérise par le gonflement, I’ouverture d’un bourgeon puis
I’apparition des jeunes feuilles ou aiguilles. Cette phase s’achéve par la sénescence (tableau

14).

Tableau 14: Différentes étapes de la phase végétative de Z. jujuba étudié.
Phase 1 2 3 4 5

Date

1- Formation des bourgeons végétatifs (débourrement);
2- Apparition de la premiere feuille (feuillaison);

3- Déploiement complet des feuilles ;

4- Changement de couleur et sénescence ;

5- Chute des feuilles ;
2.3.3.2. Phase reproductrice

*La floraison

La floraison s’étend de I’apparition des bourgeons floraux jusqu’au flétrissement des
fleurs. La période de la floraison est déterminée par des observations directes portant sur
la fréquence et ’emplacement des fleurs au sein de ’arbre. Le suivi a lieu d’une fagon
périodique, soit une fois par quinzaine, et les caracteres concernant la floraison de chaque

écotype sont récapitulés sur le tableau 15.
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Tableau 15 : Suivi de la floraison des quatre écotypes de Z jujuba étudiés

Ecotypes | Début de la Pleine Fin de la Nombre de fleurs /
floraison floraison floraison pousse

EC

EM

ES

EH

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; ES : Sfax ; EH : Mahres

Ces observations ont porté sur les criteres d’évaluations quantitative et qualitative. Les
données ont permis de dresser un calendrier de la floraison des quatre écotypes.

*La fructification

Cette phase commence par la nouaison (photo 12) puis le changement de couleur des fruits
jusqu’a leur dissémination ou maturation.

Le nombre des fruits par écotype a été déterminé.

Photo 12 : Nouaison et épanouissement des fleurs de Z. jujuba.
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2.3.4. Analyses biochimiques des organes de Z. jujuba

L’objectif de ce chapitre est de caractériser les principaux constituants des différents organes de
chaque écotype de Z. jujuba. Cette étude a porté sur la distribution des principaux composants
(matiere seche, matiere minérale, matiere azotée, protéine, huile, rutine, etc.) dans la graine, la
pulpe et la feuille, et sur les caractéristiques de 1’huile (composition en acides gras, stérols,

tocophérols). Elle est réalisée durant les années 2009 et 2010.

2.3.4.1. Echantillonnage

Le matériel végétal (pulpes, feuilles et graines) est recueilli sur 8 arbres de chaque écotype de Z.
Jjujuba. Le prélévement des feuilles s’effectue en plein débourrement (entre la mi-mars et la fin
mai). La récolte des fruits s’effectue durant la période allant de septembre a novembre. Chaque
¢chantillon est ensuite placé dans une glaciére, a une température d’environ 5°C afin de
minimiser les modifications de leurs compositions chimiques. Ils sont transportés jusqu’au
laboratoire de ’'INRGREF. Apres dépulpage des fruits puis concassage de la coque a I’aide d’un
marteau, les graines ainsi dégagées sont stockées dans des piluliers jusqu’aux analyses chimiques
(fig. 3). Les feuilles ainsi que les pulpes sont réparties en deux parties : une partie est séchée a

I’air puis broyée et conservée dans des piluliers. La seconde partie est stockée dans des sachets

numérotés selon les écotypes puis conservée au congélateur a -80 °C.

Tocophérols
Elémeants
minéraux

Fig. 3 : Différentes analyses chimiques effectuées sur les organes de Z. jujuba étudiés.
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2.3.4.2. Dosage du K, Fe, Ca et Mg par la méthode de calcination

La composition minérale (K, Fe, Ca et Mg) est déterminée par la méthode de calcination. La

matiere végétale (0,5 g de poudre végétale) est calcinée au four a 550°C pendant 4 heures.

La cendre, déja refroidie, est humectée avec quelques gouttes de H,O distillée (3 mL). Elle a été
additionnée de 10 mL d’acide chlorhydrique puis filtrée dans des fioles a jauge de 50 mL. La
solution ainsi obtenue est stockée dans des flacons jusqu’au dosage. Les ¢léments minéraux ont

été déterminés a 1’aide d’un spectrophotométre a flamme (Genway, Modele PSP7).

2.3.4.3. Dosage de la matiere azotée totale (MAT) par la méthode de
Kjeldhal

La teneur en protéines est déterminée par la méthode de Kjeldhal selon la norme Frangaise NF V
18-100. Cette méthode consiste en la minéralisation de 1’azote organique de I’échantillon traité en

azote minéral (ammoniac) puis le dosage acido-basique de cet ammoniac.

La minéralisation de la prise d’essai (de 0,5 a 1,5 grammes de poudre végétale) est effectuée par
I’acide sulfurique concentré (12,5 mL a 95 %) en présence de deux pastilles de catalyseur
(CuSOy4). Menée a 400°C a I’aide d’un appareil Tecator Digestor 2020, cette réaction dure
environ deux heures. Les produits de la réaction sont alors alcalinisés par une solution de soude

(NaOH) a 40 % (voir bilan des réactions ci-apres).

Minéralisation avec 1’acide sulfurique

CHON (protéine) + H,SO4 — (NH4),SO4 + H,O + CO,

Réaction d’alcalinisation par la soude

(NH4)2SO4 +2 NaOH — 2 NH; + Na2804 +2 HzO

Apres refroidissement, ’ammoniac produit est entrainé de fagon automatique par distillation a
la vapeur. Afin de déterminer la teneur en azote total de la matieére organique, I’ammoniac est
ensuite titrée par une solution d’acide chlorhydrique a 0,1 N. Le volume équivalent est obtenu
quand la solution du distillat (contenu dans I’erlenmeyer) passe du bleu-vert au rose orangé.

La teneur en azote total est obtenue par la formule suivante:
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(VE —VB)xNan
MS
Xi
100

90N =100 x

m

%N : Teneur de 1’azote

Mn : Masse molaire de I’azote (Mn = 14,007 g/mol);

N: Normalité (égale a 0,1 mol. L'l);

VB : Volume utilisé de la solution d’acide chlorhydrique sur un échantillon blanc (en mL);
VE : Volume utilisé¢ de la solution d’acide chlorhydrique (en mL);

m: Masse de la prise d’essai (en g);

MS : Teneur en matiére séche dans 1’échantillon (en %);

2.3.4.4. Dosage et analyse des protéines

Les concentrations des protéines ont été déterminées par la lecture de la densité optique (DO)
sur le spectro-colorimeétre a une longueur d’onde de 595 nm, basée sur le réactif de Bradford
(1976).

1. Extraction

Des poudres végétales (feuilles fraiches, fruits frais et graines) finement broyées au mortier ont
été utilisées puis conservées dans le congélateur a -80°C. L’extraction se fait selon la méthode
décrite par Hurkman et Tanatra (1986). Chaque échantillon est dissout par un bouillon appelé
bouillon d’extraction Hurkman a base d’un tampon Tris-HCI 0,1M (pH 7,5) contenant du B-
mercaptoéthanol (98 %) (Annexe 2).

Cette méthode consiste a introduire 1 mL du bouillon d’extraction Hurkman dans chaque tube de
50 mL contenant 1 g du matériel végétal gelé. Le tout est agité pendant 30 secondes jusqu’a la
dissolution totale de la poudre végétale. Le mélange ainsi obtenu est conservé pendant 10 min a
4°C tout en agitant au fur et a mesure. Les broyats, additionnés de 10 mL du phénol-tris-saturé
(pH 7,9) et agités, ont été centrifugés a 5000 g pendant 20min a 4°C et les surnageants
phénoliques (7 mL) ont été récupérés. Un volume du bouillon d’extraction Hurkman (égal au
volume du phénol prélevé) a été rajouté. Apres une agitation durant 30 secondes, la solution
obtenue est conservée a 4°C pendant une demi-heure en tournant toutes les 10min. Apres
centrifugation, on récupere la phase surnageante (5 mL du phénol) dans un troisieme tube a
laquelle on ajoute 5 volumes d’acétate-ammonium-méthanol congelé (soit 35 mL). Les solutions

ainsi agitées pendant 30 secondes sont soumises a un repos de 3 a 12 heures a -20°C (en tournant
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toutes les 10min). On jette le surnageant et on ajoute 5 mL d’acétate-ammonium-méthanol

congelé (100mM) a chaque échantillon.

Cette dernicre étape se répete deux fois tout en utilisant 1’acétone congelée a la place de I’acétate-
ammonium-méthanol (photo 13a). Le dernier lavage avec 1’acétone se fait apres transfert du
résidu dans des tubes eppendorfs préalablement pesés (m;). Les résidus protéiques sont séchés a

I’air libre sous la hotte jusqu’a I’évaporation totale de 1’acétone.

Le contenu des tubes eppendorfs est mis en suspension dans 2 ml du bouillon IEF Saravanan (100
ul/mg). Apres un repos de 2 heures a - 4°C tout en agitant au fur et a mesure, les échantillons sont
conservés a -80°C jusqu’a I’utilisation.

Cette extraction aboutit a un résidu protéique qui présente un aspect poudreux de couleur
blanche pour les graines et les feuilles (photo 13b) et un aspect pateux de couleur miel pour

les fruits (photo 13c).

Photo 13 : Extraction (a) et suspension des protéines a partir des graines, des feuilles (b) et des pulpes (c)

de Z. jujuba étudiés.
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1. Dosage
Le dosage des protéines a été effectué par la méthode de Bradford (1976) en présence d’une

gamme étalon de sérum d’albumine bovine.

Préparation d’une gamme étalon

Pour tracer la courbe d’étalonnage, le sérum d’albumine bovine a été utilisé comme étalon. Des
solutions du sérum albumine a différentes concentrations ont été préparées.

A chaque tube, 800 pL. d’H,0 et 200 pL (1 mg/mL) du réactif de Bradford ont été ajoutés en
mélangeant doucement. Avec les valeurs d’absorbance ainsi fournies, la courbe d’étalonnage de

I’albumine a été tracée (annexe 3).

Préparation des échantillons
La quantité des protéines dans chaque échantillon a été déterminée en s’inspirant de la méme
démarche déja décrite pour la préparation de la gamme étalon. On préleve 1 puL de chaque

échantillon auquel on ajoute 800 uL d’H,0 et 200 pL du réactif Bradford.

La lecture de la densité optique se fait aprés 15min d’incubation a I’obscurité.

Lecture de la densité optique (Do).

La lecture de la densité optique est déterminée a une longueur d’onde égale a 590 nm a 1’aide
d’un spectrometre UV-visible de type Varion. La méme cuve a été utilisée pour la gamme étalon
en commengant par la concentration la plus faible.

Le tracage de la courbe (annex 4) permet de quantifier les teneurs en protéines (exprimées

mg/g) dans les différents échantillions.

2.3.4.5. Analyse des acides aminés

2.3.4.5.1. Préparation des Etalons

On peut utiliser un étalonnage interne, 1’isoleucine ou norleucine ou un étalonnage externe avec
une solution d’étalons.

Une solution de norleucine (étalon externe) avec de I’eau UHQ a été préparée de facon a ce que 1

mL de cette solution diluée a 25 mL contienne 5 nmol/20 pL.

2.3.4.5.2. Préparation des échantillons
On considére qu’il faut 10 mL d’acide chlorhydrique 5,7N pour 100 mg de protéines.
Sur un échantillon sec ou de matieére seéche connue, on verse 10 mL d’acide. On fait buller de

I’azote dans ce dernier avant de le fermer hermétiquement et le placer a I’étuve a 103°C.
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On laisse I’ensemble s hydrolyser pendant 24 heures. Une fois I’hydrolyse terminée, on peut:
e Soit sécher I’échantillon par évaporation rotative avant de le dissoudre dans le tampon
pH 2,2.
e Soit sécher I’échantillon par lyophilisation avant de le dissoudre dans le tampon pH
2,2.

e Soit le mettre directement a pH 2,2 avec de la soude 30 %.
On dilue ensuite 1’échantillon a 25 mL en ajoutant (ou pas) 1 mL de la solution de Norleucine.

On filtre a 0,2um avant de mettre la solution dans un vial.

2.3.4.5.3. Méthode d’analyse

L’analyse des acides aminés a été effectuée a 1’aide d’un appareil biochrome 30 (photo 14) dans
les conditions suivantes :

*La pression est aux alentours de 0,3-0,4 Pa.

*La colonne est a une pression de 40 a 70 bars.

*La prewash column est désamorgable.

*La température de la colonne va changer pendant le programme.

*Boucle 500uL.

Apres une séparation par force ionique, les acides aminés ont été détectés par révélation avec de
la nihydrine qui se colore en violet a 440 nm pour la proline et a 570 nm pour les autres acides

aminés.

Photo 14 : Utilisation de Biochrome 30 pour analyser les acides aminés des différents organes de Z.

Jujuba étudiés.
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2.3.4.6. Analyse des composants pariétaux (NDF, ADF et lignine)

Les composants pariétaux ont été évalués par la méthode de Van Soest (1967) et Wine (1968)
appelée encore dosage ADF/NDF. Le principe de cette attaque est résumé par la fig. 4.

Le NDF (Neutral Detergent Fiber) correspond a 1’attaque de la matiére premiére par la
solution NDF (détergent a base d’EDTA) qui solubilise les contenus cellulaires non pariétaux
(protéines, pectines...). Il en résulte la formation d’une fraction pariétale constituée
d’hémicellulose (Hc), de lignine (L) et de cellulose (C).

L’ADF (Acid Detergent Fiber) ; détergent a base de CTAB et d’acide sulfurique dilué ;
correspond a la premiere attaque du résidu obtenu par NDF avec un détergent acide. 1l permet

de solubiliser I’ensemble des composés non pariétaux ainsi que les hémicelluloses.

Cette hydrolyse donne un deuxieme résidu constitué de cellulose et de lignine (L+C).

Ce résidu est attaqué par le permanganate de potassium (KMnQy). Il en résulte la formation d’un

«Detergent Lignin» qui correspond a la lignine (% L).

Matiere Watiire
fere Mittaque MOF Tere attaque ADF
negtral deterqent fiber Bl detergent fber
Reste HC,L.C Reste - L.C

Attaque par be permanganate

Reste -

Fig. 4 : Principe des différentes attaques ADF/NDF réalisées dans Tecator Fibertec M1017 sur les

différents organes de Z. jujuba étudiés.

Les dosages NDF et ADF marchent en paire et ont été réalisés par I’ajout de 100 mL de la
solution ADF ou NDF. Aprées une heure a 1’ébullition, les réactifs sont éliminés par aspiration
et le résidu est abondamment rincé a 1’eau bouillante jusqu’a la disparition de la mousse. Ils se
réalisent par Fibertec System M — cold & Hot extractor dans des frittés spéciaux, de porosité 2
mm et prévus pour s’adapter sur un systeme Fibertec M1017. Ce dernier est équipé d’un

dispositif de chauffage et de reflux (photo 15).
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(a) (b)
Photo15 : Dosages NDF et ADF marchant en paire et réalisés par Fibertec System M — cold (a) &

Hot extractor (b).

En ce qui concerne I’attaque au permanganate de potassium, les frittés contenant les échantillons sont
remplis de 25 mL d’un mélange d’une solution saturée de permanganate de potassium et d’une
solution tampon (2V/V). Apres une heure et trente minutes de contact et d’agitation, les réactifs sont
¢liminés par aspiration et le résidu est rincé d’abord a 1’aide d’une solution déminéralisante jusqu’a
I’obtention de fibres de couleur blanche, ensuite par deux lavages a 1’éthanol et deux ringages a
I’acétone. Toutes les expériences ont été réalisées en double.

Les teneurs en celluloses, lignines et hémicelluloses sont déterminées apres séchage des

échantillons (déja attaqués par ADF et NDF) a I’étuve a 103°C selon les formules suivantes :

ey~ M) =1 -MM)

100

Mgy M) = _MS
1

Avec :

C: Teneur en celluloses par rapport a la matiere seche (%);

My : Masse du fritté vide (g);

Mf1: Masse du fritté contenant I’échantillon (g) ;

Mpz:Masse du fritté sec apres I’attaque de la lignine au permanganate de potassium (g) ;
MS: Teneur en matiére seéche de I’échantillon de départ (%);

MM,: Teneur en matiére minérale du résidu ADF (%);
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3 ¥ M ¥

(Ml -bil) =

L: Teneur en lignines par rapport a la matiere seche (%);

M;s,: Masse du fritté sec apres la réaction ADF (g) ;

HC: Teneur en hémicelluloses par rapport a la maticre seche de 1’échantillon (%);

MM,;: Teneur en matiere minérale du résidu NDF (%);

2.3.4.7. Extraction et analyse des composés lipidiques par la méthode
CPG

Pour quantifier les différents composés lipidiques présents dans les tissus végétaux (feuilles,
fruits et graines) de Z. jujuba, nous avons recours a I’analyse par CPG selon la norme NF ISO
5508. Ces analyses ont été traitées au laboratoire de Chimie Agro-industrielle a
I’E.N.S.LA.C.E.-T (Ecole Nationale Supérieure des Ingénieurs en Arts Chimiques et

Technologiques) de Toulouse.

2.3.4.7.1. Extraction

Tous les solvants utilisés dans ces analyses et dans les analyses suivantes sur les stérols et
tocophérols  (tert-butyl-méthyl-éther = (TBME), cyclohexane, @ KOH;  N-méthyl-N-
trimethylethylsilyl-heptafluorobutyramide (MSHFBA)) ; ont été achetés chez Sigma Aldrich

(Steinheim, Allemagne).
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Extraction des acides gras

La poudre végétale de Ziziphus (de 8 a 10 g) dont la taille des particules est de I’ordre de Imm
a été disposée dans une cartouche cellulosique. Cette derniere a été extraite selon la norme NF
ISO 734-1 par un extracteur du type Soxhlet équipé a sa base d’un ballon de 250 mL dans
lequel nous avons introduit 120 mL de cyclohexane (photo 16). L’extraction dure au
minimum six heures. L’extrait a ét€¢ concentré sous pression réduite a 1’aide d’un évaporateur
rotatif & 60°C. L’huile extraite a été stockée a I’obscurité a -4°C jusqu’a 1’analyse qualitative
et quantitative. Toutes les expériences ont été réalisées en double. Le rendement d’extraction

est calculé selon la formule suivante :

M- M) *x Vt
V x Ma

R (%) =100,

R : Rendement d’extraction ;

M.: Masse initiale du creuset a vide (g);

M., : Masse finale du creuset contenant 1’extrait lipidique (g);
Me..h : Masse de I’échantillon contenue dans la cartouche (g);
Vt: Volume total de I’extrait égal a 50 mL;

V : Volume prélevé égal a 5 mL;

Extractions des stérols

Un mélange a été préparé par addition de 100 mg de dihydrocholestérol (étalon interne dissous
dans le chloroforme) a 140 mg d’huile et additionné a 3 mL d’une solution de KOH (1 mL/L dans
I’éthanol). Apres chauffage du mélange a 75°C pendant 30min, 1 mL d’eau et 6 mL de
cyclohexane ont été ajoutés. Pour silylation, 160 uL de la phase organique contenant 1’échantillon
a été ajouté a 40 pL de réactif de silylation (I mL de N-méthyl-N-triméthylsilyl-
heptafluorobutyramide (MSHFBA) mélangé avec 50 pL de 1-méthylimidazole) et chauffé
pendant 5 min a 103°C avant ’analyse par GC.
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Photo 16 : Extraction des acides gras des différents organes de Z. jujuba étudiés au Soxhlet (a 60°C)
en utilisant le cyclohexane comme solvant organique (équipement du laboratoire de I’ENSIACET,

Toulouse).
Extraction des tocophérols

Les tocophérols dans les différents organes sont analysés selon le protocole suivant :

Agiter a froid 5 mg de MS + 50 mL de cyclohexane
80 % pendant 15 mn

Filtrer a I’aide d’Na,SOy et d’un papier filtre Wattman dont la

taille des pores est 0,2 mm

\2

Centrifuger a 6000 tours / mn pendant 15 min

—

Reprendre le culot dans 30 mL de cyclohexane et 20

Récupérer I’extrait 1

d’isopropanol et agiter pendant 10 min puis centrifuger

Récupérer I’extrait 2 dans un ballon a ’obscurité Rejeter le culot

d

Concentrer les extraits (1 et 2) a I’aide d’un évaporateur rotatif a 35°C

NS

Sécher les solvants résiduels avec 1’azote et conserver 1’extrait concentré dans le réfrigérateur

jusqu’aux analyses,
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Fig. 5 : Protocole d’analyse des tocophérols présents dans les différents organes de Z. jujuba

existants dans la station expérimentale de Rouhia.

2.3.4.7.2. Analyses

Analyse des acides gras

Pour les analyses des acides gras (AG), 20 mg d’huile ont été stabilisés avec 1 mL de TBME
(Tert Butyl Ether Méthylique). Puis, les AG ont été dérivés sous la forme de leurs esters
méthyliques correspondants (EMAG) par I’adjonction de 50 pL TMSH (Triméthyl Sulfonium
Hydroxyde a 0,5 M dans le méthanol). Les analyses ont été effectuées sur CPG Varian,
équipée d’une colonne en silice fondue (longueur 50 m, diamétre intérieur 0,25 mm et
épaisseur du film 0,25 pm) de type CB —select WCOT FAME. L’injection est du type split
1:100 a 250°C. La température est de 185°C pendant 40 min, puis monte jusqu’a 250°C a
raison de 15°C / min pendant 10 min. Le temps d’analyse est de 55 min. Le détecteur est de

type FID. Le gaz vecteur est I’hélium (H,) avec un débit de 1 mL min™.

Analyse des stérols

L’analyse des stérols a été effectuée par chromatographie gazeuse en utilisant un Détecteur a
Ionisation de Flamme (FID) équipé par un chromatographe du type Perkin Elmer (Waltham, MA,
USA). Une colonne capillaire du type CP-SIL 8 CB (30 m; 0,25 mm; 0,25 um) a été utilisée. Le
chromatographe a été programmé comme suit : dans un premier temps a 160 ° C pendant 0,5 mn,
puis avec des augmentations successives a 260 ° C, puis 300 °C, puis 350 °C a raison de 20 ° C
min”, 2 ° C min™ et 45 ° C min™ respectivement. Le gaz vecteur est ’'Hélium avec un débit de 1
ml min”. Le détecteur est a 360 ° C. Le volume d’injection est de 1 pL. Les acides gras ont été
identifiés selon leurs temps de rétention en se référant a des standards purs qui ont été injectés

dans les mémes conditions.

Analyse des tocophérols

On pese environ 10 mg d’huile dans un vial auxquels on ajoute exactement 1 mL de cyclohexane.
Cette solution a été injectée sur une chaine HPLC Dionex de type P680. Les caractéristiques de

I’appareil sont résumées dans le tableau 16 :
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Tableau 16 : Conditions d’analyse des tocophérols des différents organes de Z. jujuba étudiés.

Composants Caractéristiques
colonne Kromasil 100SIL 5 p (250*4 mm)
éluant Isooctane 99,5 et Isopropanol 0,5 %
débit 1,1 mL/min
détecteur Fluorimetre : 290 nm et 317 nm

2.3.4.8. Analyse des composés phénoliques par la méthode HPLC

2.3.4.8.1. Extraction :

Un mélange a été préparé par addition de 2,5 mg de pulpe (fraiche), ou de poudre végétale
(feuilles ou graines) dans un Erlenmeyer contenant 25 mL de la solution d’extraction acétone-eau
(80 : 20). Apres une macération, la solution contenant les polyphénols est filtrée. On applique
ensuite une deuxieme extraction identique sur le culot. Les surnageants totaux sont récupérés

avant d’étre concentrés sous flux d’azote.

2.3.4.8.2. Dosage des polyphénols totaux

Principe

Le dosage des polyphénols totaux pour chaque organe (feuilles, fruits et graines) a été
effectué en s’inspirant de la méthode de Folin Ciocalteu Montreau (1972). Ce dosage repose
sur le réactif de Folin Ciocalteu (de couleur jaune). C’est un mélange d’acide
phosphotungstique (H3PW,049) et d’acide phosphomolybdique (H;PMo0;2040). Au cours de
cette réaction, il y a oxydation des phénols et réduction du réactif de Folin Ciocalteu. 1l en
résulte la formation d’un mélange d’oxyde bleu de tungsténe et de molybdéne (Ribereau,
1968) dont D’intensité de la couleur augmente proportionnellement avec le taux des

polyphénols présents dans nos extraits (Ghazi et Sahraoui, 2005).

Méthode

On prépare, a partir d’une solution d’acide gallique (2 g / L), les dilutions pour la gamme

étalonde O mg /L a 100 mg / L.
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Le dosage comporte les six étapes suivantes :

1) Verser 0,5 mL du réactif de Folin Ciocalteu (coloration verte) dans un tube a essai,

2) Ajouter 1 mL d’extrait a doser ou de la solution étalon,

3) Ajouter 7,5 mL d’eau distillée et mélanger,

4) Ajouter, aprés 3 min, I mL d’une solution de Na,COj3 anhydre a 20 % (coloration bleue),

5) Mélanger et chauffer les tubes dans le bain-marie pendant 10 min a 70 °C,

6) Laisser refroidir dans 1’eau froide jusqu’a température ambiante,

Le dosage et la lecture ont été réalisés en triplicata a I’aide d’un spectrophotometre a UV visible a

double faisceau de type SHIMADZU UV-1800.

2.3.4.8.3. Identification des composés phénoliques

Programme

Les composés phénoliques (solutés) ont été analysés a une longueur d’onde égale a 278 nm. Les
solvants d’élution choisis (phase mobile) correspondent a 3 % (dans 1’eau) d’acide acétique (A) et
100 % de méthanol (B). Les échantillons ont été extraits selon le gradient commencant par 20 %
en B pendant 10min comme condition initiale. Puis on augmente la concentration de cet éluant
(B) de 60 % pendant 28 min, a 80 % en B pendant 7 min et a 95 % en B pendant 3 min. En fin
d’¢élution, le taux de méthanol est maintenu a 95 % pendant 1 min pour stabiliser la colonne. Les
standards ont été injectés d’abord et ensuite les échantillons, avec un débit d’élution de 0,8 mL /
min.

Un rincage de la colonne avec le méthanol entre deux injections successives a été effectué.

Le HPLC fonctionne selon un principe bien déterminé. En effet, les solutés a séparer, ainsi mise
dans le solvant, sont induits dans la phase mobile. Elles interagissent avec les absorbants dans la
colonne chromatographique.

Poussé par une pompe, la phase mobile parcourt le systeme chromatographique. Les solutés en
solution se répartissent suivant leurs affinités entre la phase mobile et la phase stationnaire
(absorbant). Ils sont détectés sous forme des pics grace a un détecteur associé a une détection UV.
Ces pics ont été identifiés selon les standards de la rutine, de 1’acide chlorogénique et de
I’apigénine. Ces standards phénoliques ont ¢té obtenus chez Sigma Aldrich (Steinheim,
Allemagne).

Les quantités des composés phénoliques ont été évaluées a partir des zones de pointe. En sachant
que la surface des pics est proportionnelle a la quantité injectée de 1’analyte correspondant on a

alors :
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A=km*C

Avec :

A= aire du pic,

C= concentration du composé injectée,

Km = coefficient de réponse du détecteur,

Les concentrations sont exprimées en mg par 100g de poids sec pour les feuilles et mg par 100 g

de poids frais pour les fruits.
Méthode

La composition en polyphénols (rutine, acide chlorogénique, apigénine, quercétine) est
déterminée par la méthode HPLC (photo 17). Les extraits ont été filtrés a travers des filtres a
membrane dont la taille des pores est de 0,45 um (Vivascience AG, Hanovre, Allemagne). La
solution filtrée a été injectée dans un appareil HPLC DIONEX (P680_ASI 8100_Agilent) équipé
d’un détecteur UV et d’une colonne Agilent Eclipse XDB - CI8 (150 x 46 mm, 5 pm).

L’extraction se réalise en double et les analyses se déroulent en triple.

(b)
Photo 17 : extraits (a) injectés sur la chaine HPLC (b) (équipement du laboratoire ENSIACET,
Toulouse, 2010).
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2.3.4.9. Analyse des sucres par la méthode HPLC
M¢éthode d’extraction

L’extraction des sucres se fait en double par macération de 1 g de poudre végétale
(feuilles, graines ou pulpes) dans 50 mL de 1’eau UHQ (photo 18). Le macérat obtenu est

centrifugé. Le surnageant ainsi filtré, a 1’aide d’un papier filtre de type Wattman, est

stocké au congélateur jusqu’aux analyses.

Graines Fruits

Macération a froid Extrait concentré avec 1’azote

Photo 18 : Extraction des sucres a partir des pulpes et des graines de Z. jujuba étudiés.

50



Station d’étude, Matériel et méthodes

Analyse des sucres

L’extrait a été¢ injecté sur une chaine HPLC Dionex de type P199. La chaine HPLC, pour
I’analyse des sucres, fonctionne avec un ajout post-colonne de NaOH a 300 mM.

Les caractéristiques de 1’appareil sont les suivantes :

*Colonne : Carbo Pac PA1 (250*4mm);

*Etalon : Standard externe ;

*Volume d’injection : 25 uL;

*Débit : 1 mL/min;

La quantité des différents sucres détectés est déterminée en suivant la méme démarche décrite

pour la détection et I’intégration des pics de la rutine.

2.3.5. Analyse statistique

Le traitement statistique des parametres morphologiques est réalisé grace au logiciel
STATISTICA (version 5.1) (StatSoft France 1998). L’ensemble des mesures a fait 1’objet
d’une analyse de la variance(ANOVA) a un ou deux facteurs selon le parametre mesuré. Le
test F de Fisher est utilisé pour vérifier I’hypothese d’égalité des moyennes au seuil de risque
de 5%. L’ANOVA est complétée par des comparaisons multiples des moyennes a 1’aide du
test de Newman et Keuls quand 1’hypothése d’égalité des moyennes est rejetée, selon Steel

Robert et James (1980) et Dagnélie (1986).

Quand les résultats obtenus ne répondent pas aux criteres d’utilisation de 1’analyse de la variance,
notamment la normalité de la répartition des données ou quand la présence de grandes variations
des valeurs mesurées intra écotype est observée, les différences significatives entre les écotypes
ont été recherchées par le test non-paramétrique de Kruskal-Wallis (Wannacott, 1990). Cette
méthode du test non-paramétrique de Kruskal-Wallis se base sur I’introduction des rangs au lieu
des valeurs trouvées ou calculées pour ’analyse de la variance. C’est une forme de transformation

des données de base qui n’affecte en rien les résultats des comparaisons des écotypes.

Toutes les analyses des composés chimiques sont faites en trois répétitions et la comparaison des
moyennes est réalisée par Analyse de la Variance (ANOVA). Le test multirange de Duncan est

utilisé au seuil de significativité de 0,05.

L’analyse de variance a deux et a trois facteurs est utilisée pour I’étude des effets combinés des

stades de développement, des facteurs environnementaux et des variétés (interactions d’ordre
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deux et d’ordre trois) sur la variation des caractéristiques morphopondérales des différents

organes et I’évolution des composés phytochimiques.
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Résultats et discussion

3.1. Caractérisation morphologique

L’étude de la variabilité morphologique a porté sur des caracteres liés aux arbres étudiés et

leurs différentes parties végétatives et reproductrices (rameaux, feuilles et fruits mdrs).

3.1.1. Caractérisation dendrométrique

L’observation des données, consignées sur le tableau 17, montre que la hauteur des individus
varie entre 1,12 m et 1,48 m. EC (écotype Choutrana) possede les individus les plus hauts.
Ceux de ES (écotype Sfax) sont les plus courts. Les autres écotypes (EH (écotype Mahres) et

EM (écotype Mahdia) présentent des hauteurs intermédiaires.

Tableau 17 : Parametres morphologiques liés aux jeunes arbres des quatre écotypes de Z. jujuba

étudiés (n = 3, moy £ ET).

\w

Ecotypes Hauteur dl d2 d3
EC 148,3 £ 4,26a 34,1 £1,42a |223+0,86a |7,4+0,39a
EM 121,4 £3,46b 293+ 1,0la |6,3+0,47b 9,41 £0,32b
EH 138,8 +4,88¢ 323+1,16a |17,1 £0,44c |7,4+0,31a
ES 112,3 £3,29d 272+£0,79a | 15,6 £0,46d | 6,3+0,14a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

dl : diametre a 30 cm du sol ; d2 : diametre au milieu ; d3: diameétre au sommet. Dans la méme

colonne, les valeurs portant des lettres différentes sont significativement différentes a p < 0,05.

L’analyse statistique ne montre aucune différence significative du diametre a 0,30 m du sol.
EC et EH possedent les sujets les plus gros a 30 cm du collet (34,1 cm et 32,3 cm
respectivement). Pour le diametre au milieu (d2), EC enregistre la valeur la plus élevée (22,3
cm) et EM la valeur la plus faible (6,3 cm). Le diametre (au sommet) varie entre 6,3 cm (ES)
et 9,4 cm (EM).

La morphologie de Z. jujuba a été tres peu étudiée. Mahajan (2009) a montré que la hauteur
des arbres varie de 3 a 4 m alors que le diametre du tronc varie de 50 a 60 cm. Laamouri
(2009) a signalé que les individus originaire de Mahdia pouvaient atteindre de 4 m a 9,5 m de
hauteur. Le diametre (du tronc) reste relativement faible par rapport a celui obtenu par Saied

et al. (2008) pour Z. spina-christi (45 cm).
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Les hauteurs mesurées de nos arbres de Z. jujuba (1,12 a 1,48 m) restent relativement plus
faibles que celles d’autres jujubiers comme Z. mauritiana et Z. spina-christi. Les arbres de Z.
mauritiana peuvent atteindre 10 m de hauteur (Kalinganire et al., 2011) alors que ceux de la

deuxieme espece (Z. spina-christi) ne dépassent pas les dix metres (Saied et al., 2008).

3.1.2. Caractérisation des rameaux

La variabilité entre les arbres est accentuée par des parametres li€s aux rameaux (tableau 18).

Tableau 18 : Parametres morphologiques liés aux rameaux des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n

=3, moy £ ET).
Parametres (cm) Longueur dl d2 d3
Ecotypes moyenne moyenne moyenne moyenne
EC 34,41+£2,52d 0,78+ 0,32¢ | 0,56+0,25¢ 0,25+0,07d
EM 22,5447,25d 0,58+0,22d 0,40+0,1cd 0,26+0,09d
EH 30,68+10,33d 0,77 £0,16¢cd | 0,50£0,14c 0,33+0,11d
ES 24,35+8,85d 0,77 £0,14cd | 0,61£0,14d 0,39 £0,12¢

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
dl : diametre a la base ; d2 : diameétre au milieu ; d3 : diametre a I’extrémité
Dans la méme colonne, les valeurs portant des lettres différentes sont significativement

différentes a p< 0,05.

Les résultats consignés au tableau 18, montrent que EC possede les rameaux les plus longs
(34,41 cm) et les plus gros (le diametre a la base est de 0,78 cm), tandis que EM possede les
rameaux les plus courts (22,54 cm) et les moins gros (0,58 cm). La longueur moyenne des
rameaux de EH est de 30,68 cm et celui de ES est de 24,35 cm. Les diametres moyens au
milieu sont tres rapprochés pour tous les écotypes. Ils varient de 0,4 cm (EM) a 0,61 cm (ES).

Les diametres au sommet varient de 0,25 cm (EC) a 0,39 cm (ES).

3.1.3. Caractérisation des feuilles

L’analyse statistique des parametres morphologiques des feuilles montre une différence
significative entre les quatre écotypes. Elle souligne la supériorité de ES par rapport aux

autres écotypes (tableau 19).
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Tableau 19 : Parametres morphologiques liés aux feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n

=3, moy £ ET).
Longueur Largeur Longueur Surface foliaire
moyenne (cm) | moyenne (cm) | moyenne du moyenne d’une
d’une feuille d’une feuille pétiole (cm) feuille (cm?)

2,19 £0,44d 1,33 £0,26d 0,28 £ 0,06d 2,70 £2,32d

EM 1,84 +0,25¢ 1,17 £0,18¢ 0,15 +0,05¢ 3,77 £ 1,55¢
EH 2,05 £0,27b 1,26 £0,16b 0,20+ 0,01b 5,16 £2,21b
ES 2,78 £ 0,50a 1,34 £ 0,26a 0,19 £ 0,05a 5,79 £ 1,48a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Chaque valeur est calculée sur la base de la moyenne de 50 feuilles par écotype soit 5 feuilles / individu.
Dans la méme colonne, les valeurs portant des lettres différentes sont significativement différentes a p < 0,05.

Les individus issus de ES sont caractérisés par les feuilles les plus longues (2,78 cm). Celles
les plus courtes sont observées pour les individus de EM (1,26 cm). Les longueurs moyennes
des feuilles de EH et EC ne dépassent pas, respectivement, 2,05 et 1,84 cm.

Les feuilles les plus larges sont observées chez les individus de ES et EC chez lesquels elles
atteignent une largeur de 1,34 cm. EM possedent les feuilles les moins larges (1,17 cm).

Ces résultats permettent de déterminer un rapport longueur / largeur des feuilles qui varie de
1,57 (EM) a 2,07 (ES), indiquant une grande variabilité de la forme des feuilles ovoides a
allongé-ovales.

Les feuilles ayant les surfaces les plus importantes sont enregistrées chez EH et ES, elles sont,
respectivement, de I’ordre de 5,16 cm” et 5,79 cm®. Les feuilles de EC sont plus petites et ne
dépasse pas les 2,7 cm’.

La longueur du pétiole est tres variable d’un écotype a un autre. Elle atteint une valeur de 0,29
cm chez EC tandis qu’elle ne dépasse pas 0,15 cm chez EM. Un échantillon des feuilles des

quatre écotypes est illustré sur la photo 19.
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EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Photo 19 : Formes des feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.
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Les mesures dimensionnelles effectuées sur les feuilles de Z. jujuba de notre station restent
légerement faibles par rapport a celles signalées dans la littérature. Elles sont plus faibles que
celles trouvées par Dinarvand et al. (2006) (longueur allant de 2,5 cm a 5 cm et une largeur de
3 cm).

La longueur moyenne du pétiole des individus de notre station reste légerement faible (0,3
cm) par rapport a celle signalée par Dinarvand et al. en 2006 (2,5 cm) puis par Mahajan et al.
en 2009 (0,5cm a 1,1 cm).

Les résultats obtenus montrent que les feuilles de EM ont une longueur de 1,17 cm et une
largeur de 0,15 cm. Une étude similaire a été effectuée, sur des individus plus agés (de 2,6 m
de hauteur), par Laamouri (2009) qui a trouvait que la longueur des feuilles de EM variait de
4 cm a 5 cm et la largeur oscillait entre 1,5 cm et 2 cm.

L’analyse de la variance effectuée sur les feuilles a révélé une forte hétérogénéité entre les
individus des quatre écotypes. Cette variabilité est encore plus marquée lorsqu’on considere

les caracteres reproducteurs.

3.1.4. Caractérisation des fruits

Tous les écotypes offrent des fruits de forme ovoide-oblongue avec une couleur de la pulpe
variant du creme-clair (ES) au rouge-noir (EH) (photo 20). A maturité, la baie pulpeuse,
charnue et épaisse a saveur sucrée, est fortement adhérente au noyau pour tous les écotypes
exception faite pour EM qui présente un noyau facilement détachable de la pulpe. La
description de ’endocarpe permet de distinguer deux principaux groupes. Le premier groupe
est formé essentiellement par EM dont I’aspect de ’endocarpe est rigoureux. Le deuxiéme

groupe est formé par les trois autres écotypes (ES, EH et EC) dont I’endocarpe est lisse.
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EM EH

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Photo 20 : Formes des fruits des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.

Cette description phénotypique des fruits s’ajoute a celle des feuilles pour distinguer les
quatre écotypes. Une comparaison par observation des noyaux montre aussi une large
variabilité. La couleur du noyau est marron-noire a extrémité pointue pour EH, EM et EC,
alors que pour les individus relevant de 1I’écotype ES, le noyau a une couleur creme-clair et a

un sommet aplati (photo 21).
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EC ES

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Photo 21 : Formes des noyaux des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.

Cette étude descriptive est suivie par une mesure quantitative visant a comparer certains
parametres tels que la longueur, la largeur du fruit et le nombre de graines par noyau. Les

résultats sont consignés sur la fig. 6.
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EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Fig. 6 : Différents parametres morphologiques mesurés sur les fruits des quatre écotypes de Z. jujuba

étudiés (n = 3, moy £ ET).

L’analyse de ces résultats montre que les fruits de EM sont les plus longs (1,74 cm). ES
donnent les fruits les plus petits dont la longueur et la largeur moyennes ne dépassent pas,
respectivement, 1 et 0,7 cm. Les fruits de EC ainsi que ceux de EH ont les largeurs et les
longueurs comparables de 1,7 cm chacune.

Le rapport longueur / largeur des fruits varie de 1 (EH) a 1,6 (ES) et offre une variabilité des
fruits allant de la forme arrondie (longueur /largeur <1,5) pour EC, EH et EM a la forme
ovoide pour ES (longueur /largeur variant entre 1,5 et 1,8). EM produit les noyaux les plus
longs, EH en produit les moins longs alors que ES possede les noyaux les plus larges (1 cm)

(tableau 20).

60



Résultats et discussion

Tableau 20 : Différents paramétres morphologiques mesurés sur les noyaux des quatre écotypes de Z.

Jjujuba étudiés (n = 3, moy £ ET).

Parametres
Nb. de graines/ 100
Ecotypes LMN (cm) DMN (cm) noyaux
EC 0,96 + 0,04b 0,76 £0,03b |5,61£0,02 a
EH 0,86 + 0,05¢ 0,69 £0,02b | 11,25 +0,04b
EM 1,19 £0,01a 0,92 +0,08a |413+1c
ES 1,13 £0,05a 1,05 £0,06a |8,37 +£2,12ab

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
LMN : Longueur moyenne d’un noyau (en cm); DMN : Diamétre moyen d’un noyau (en cm);
Nb. Nombre.

Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement

différentes au seuil de 5%.

Le nombre de graines par 100 noyaux accentue cette variabilité (tableau 20); ainsi EM
présente le nombre moyen le plus élevé (41,3 graines / 100 noyaux) alors que d’autres,
comme certains noyaux de EC sont vides et possedent donc le nombre moyen de graines par
100 noyaux le plus faible (5,6 graines par 100 noyaux).

Ces résultats sont en accord avec ceux obtenus par Laamouri (2009) qui a étudié les différents
écotypes dans leur site d’origine (Sfax, Mahdia, Mahres et Choutrana). Il a noté que les fruits
de EM présentent les valeurs les plus élevées.

Ces résultats concordent aussi avec ceux trouvés par Mahajan (2009) qui a signalé que les
fruits de Z. jujuba présentent, en moyenne, 2 cm de long et 1,5 cm de diametre.

Les résultats trouvés pour les fruits de Z. jujuba restent faibles par rapport a ceux de Z.
mauritiana dont les valeurs peuvent atteindre 5 cm de long et 3 cm de diametre (Kalinganire
etal,2011).

L’¢tude des différents parameétres basée sur les caracteres reproducteurs s’ajoute a ceux des
parametres végétatifs pour accentuer la variabilité entre les quatre écotypes de Z. jujuba en
question.

Nous pouvons conclure que les individus issus de EM constituent un groupe a part ayant des
fruits bien développés, de gros diametres et présentant des endocarpes rigoureux. Les trois

autres écotypes ES, EH et EC constituent un deuxiéme groupe.
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Les caracteres morphologiques considérés montrent une variabilité entre les quatre écotypes
surtout pour les parametres liés aux : arbres (hauteur), feuilles et fruits. Cette hétérogénéité
morphologique peut étre confirmée par des variations des différents cycles biologiques

dégagées par le suivi phénologique des individus relevant de nos quatre écotypes.

3.2. Déroulement des cycles phénologiques

Le suivi phénologique des rameaux réalisé approximativement tous les quinze jours durant
trois années (2008, 2009 et 2010) montre un léger décalage entre les quatre écotypes. La
comparaison entre les quatre écotypes prouve que ES est I’écotype le plus précoce. Il présente
une phase de floraison étalée. Malgré le débourrement le plus tardif de EH, cet écotype est
caractérisé par des fruits précoces qui peuvent mirir méme a la fin du mois d’aofit. EC est un

écotype a maturation intermédiaire alors que EM est I’écotype le plus tardif (tableau 21).

3.2.1. Ecotype Sfax

Pour cet écotype, le réveil végétatif débute a la fin du mois de février (tableau 21). Il est

caractérisé par 1’apparition de nouvelles pousses terminales et le débourrement de bourgeons

auxiliaires. Ces bourgeons ont une couleur verdatre a jaunatre (photo 22).

Photo 22 : Les différentes étapes du débourrement de Z. jujuba étudiés.
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Tableau 21 : Suivi de la phénologie des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.

Ecotypes
ES EH EC EM
Stades
Début mars Entre le 6 et le Mi- mars Mois d’avril
jusqu’au début 10 mars
Débourrement
avril
Fin mars - avril A partir du 25 mars jusqu'a la Du 14 avril au
o jusqu’au 28 avril deuxieme semaine du mois de 16 juin
Feuillaison
mai.
Début mai jusqu'au | Vers le 9 mai La troisieme La fin du mois
‘ la fin du mois. jusqu'au la semaine du de mai jusqu’a
Floraison
premiere mois de mai et | la fin du mois de
semaine du s’étale juin.
mois du juin. jusqu’au 8
juin.
A partir du 23 juin | Entre le 20 et A partir du 8 Vers la fin du
) Jjusqu'a mi juillet. le 30 aott. juillet jusqu'au | mois de juillet
Nouaison
20 mai. Jusqu'au 15 aofit.
Entrele 6 etle 13 Vers le 3 A partir du 22 Début octobre
] septembre jusqu’au septembre septembre
Maturation
fin septembre jusqu’a la fin
du mois.
Entre le 23 Entre le 2 et le Les quinze derniers jours de
novembre et début 13 décembre décembre
Défoliation
décembre jusqu’au
fin décembre

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Les premiers bourgeons apparaissent vers la premiere semaine du mois de mars et les derniers

au début du mois d’avril. Les premieres feuilles apparaissent vers le 25 mars avec un nombre
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moyen de 14 feuilles. Ce nombre augmente a la troisieme date d’observation (vers le 28 avril)

jusqu'a atteindre 105 feuilles par arbre (Fig. 7).

Mhre de Feuilles ! arbre

0 T T T T T T !
Ol D2 03 o4 [ B3

Date d'observation

D1:26 mars D2:14 avril D3:28 avril
D4:14 mai D5:4 juin D6:16 juin

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Fig. 7 : Evolution avec le temps du nombre de feuilles par écotype (n= 3; moy + ET)

Le maximum de ce processus (141 feuilles par 50 rameaux) s’observe a la fin de la deuxieme
semaine du mois de mai. Ainsi, ce stade s’achéve. Tous les arbres sont recouverts de feuilles.
Vers la premiere semaine du mois de mai certains arbres commencent a fleurir. Tous les
individus sont au maximum de floraison a raison de 77 fleurs /50 rameaux a partir du 24 mai.
Ce processus s’échelonne jusqu'au mois de juillet. Pour cette raison, ES est considéré comme un
écotype a fructification prolongée. Les premiers pétales chutent apres le 24 mai. Les boutons
floraux gonflent puis la nouaison commence vers la quatrieme semaine du mois de juin (23
juin). La maturation des fruits commence au début de la deuxieme semaine du mois de

septembre (entre le 6 et le 15 septembre) et s’étale jusqu'a la fin du mois. Les premieres
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feuilles chutent entre le 23 novembre et le 2 décembre et les dernieres chutent au début du

mois de décembre.
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arln

sl

S0

Mhre de flenrs

] D2 3 [l D5 3
Drate de prélevement
D1: 9 mai D2:19 mai D3: 24 mai
D4:8 juin D5: 21juin D6: 28 juin

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Fig. 8 : Evolution avec le temps du nombre de fleurs par écotype (n = 3 ; moy + ET)

3.2.2. Ecotype Mahres

Les premiers signes d’activité des bourgeons de EH sont observés presqu’a la méme période
que ceux de ES avec un décalage de 6 a 10 jours (tableau 21). Le déploiement des feuilles
commence légerement en retard par rapport a ES pour atteindre le nombre moyen de 9 feuilles
par arbre le 25 mars. Ce nombre est de 96 feuilles a la troisieme date d’observation. Il atteint
134 feuilles par arbre vers le 10 mai. Le maximum de ce processus (137 feuilles par arbre) est
observé vers la premiere semaine du mois de juin soit trois semaines en retard par rapport a
ES. Les bourgeons gonflent et les arbres fleurissent a la premiere décade du mois de mai. Le
maximum des fleurs s’observe a la fin du mois de mai (photo 23).

EH est I’écotype le plus précoce. Les premiers fruits commencent a apparaitre les dix derniers
jours du mois d’aolit. La majorité des fruits atteignent la couleur marron-foncée vers le 3
septembre et la récolte s’acheve a cette période. Les premieres feuilles jaunissent puis chutent

au cours de la premiere moitié de décembre.
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Photo 23 : Floraison et nouaison de Z. jujuba étudiés.

3.2.3. Ecotype Choutrana

Contrairement aux deux écotypes précités, les individus de EC ne commencent a débourrer
qu’a la mi- mars, soit cinq jours en retard par rapport a EH (tableau 21). Les bourgeons
foliaires gonflent. On note 1’apparition des premicéres feuilles avec un nombre moyen de 9
feuilles par arbre durant la méme date d’observation. Cette période coincide avec celle
observée pour EH. Le nombre moyen des feuilles atteint 83 pendant la troisieme date
d’observation. Ce processus passe par un optimum (109 feuilles) au début de la deuxieéme
décade du mois de juin (vers le 10 juin).

La floraison commence a la troisieéme semaine du mois de mai. Le maximum du processus
peut étre observé vers le 8 juin soit avec un retard de deux semaines par rapport aux deux
autres écotypes (ES et EH). La nouaison commence a partir du 8 juillet. La maturation des
fruits de couleur jaunatre débute vers le début de la troisieme décade de septembre. La chute

des feuilles commence a la mi-décembre et s’achéve a la fin du méme mois.

3.2.4. Ecotype Mahdia

Cet écotype est le plus tardif. Il ne démarre sa croissance qu’au début du mois d’avril soit 15
jours en retard par rapport a EC. Les premiers individus se recouvrent de feuilles vers la mi-
avril avec un nombre moyen de 7 feuilles par arbre. A la troisieme date d’observation, ce

nombre est en moyenne de 15 feuilles. Le stade de feuillaison s’étale jusqu’a la mi-juin avec
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un nombre moyen de 134 feuilles par arbre. La floraison débute vers la fin du mois de mai
pour atteindre un maximum de 33 fleurs par individu soit un mois plus tard (fig. 8).
La nouaison de EM apparait vers la fin du mois de juillet et la maturation des fruits ne peut

étre observée qu’au début du mois d’octobre. Les feuilles jaunissent et chutent a la méme

période que EC (photo 24).

Photo 24: Jaunissement et chute progressive des feuilles de Z. jujuba étudiés.

Une comparaison entre les trois années d’études (2008, 2009 et 2010) montre un léger
décalage de 7 a 12 jours (tableau 22, 23 et 24). Cette étude montre que les premieres feuilles
de Z. jujuba apparaissent vers la fin du mois de mars. Cette phase peut se déclencher avec un
décalage de deux semaines pour I’année 2008. Le maximum de ce processus est atteint vers le
début juin (2008), la mi-mai (2009) et la fin juin (2010).

Au niveau de la station de Rouhia, la température tend a augmenter a partir du mois d’avril
pour atteindre son maximal (33 °C) durant le mois juin, juillet et aofit ce qui coincide bien a la
phase de maturation des fruits de Z. jujuba. La pluviométrie maximale (100 ml) est atteint
durant les mois de décembre et janvier et ce a cette période que les individus de Z. ziziphus se

préparent au revét végétatif.
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Tableau 22 : Effectifs moyens des feuilles des 50 rameaux étudiés en fonction du temps au cours de

I’année 2008.
Date d'observation
05/04 | 16/04 01/05 | 16/05 07/06 20/06 07/07
Ecotypes
EC 0,525 | 8,96 | 44,1 | 79,92 %
EH 1,56 | 12,98 | 60,78 | 90,5 %
EM - 0,2 | 11,94 | 58,84 | 119,92 Q

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Tableau 23 : Effectifs moyens des feuilles des 50 rameaux étudiés en fonction du temps au cours de

I’année 2009.

ate d'observation
26/03 | 14/04 | 28/04 | 10/05 04/06 16/06 30/06
Ecotypes
EC 881 | 122 | 829 | 10546 %
EH 875 | 12,04 | 959 | 13392 m
EM - 6,56 | 14,7 1102 120,64 m

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
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Tableau 24 : Effectifs moyens des feuilles des 50 rameaux étudiés en fonction du temps au cours de

I’année 2010.

ate d'observation | 11,04 | 07/04 | 20/04 | 04/05 | 18/05 | 02/06 21/06 1/07
Ecotype

ES 13,12 | 17,86 | 66,40 | 145,90 | 155,78

EC 5,30 | 9,16 | 46,78 | 124,80 | 130,80 | 146,54

EH 7,45 | 10,38 | 55,88 | 133,38 | 149,51 %

EM - 3,50 | 12,00 | 87,60 | 100,14 | 137,44 %

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

La floraison de Z. jujuba commence, pour la majorité des écotypes, entre le 9 et 14 mai en
2008 et 2009 alors qu’elle est décalée de 1 mois en 2010. Cette phase peut se poursuivre
jusqu’au mois de juillet avec un maximum de fleurs vers le mois de juin pour ES, EC et EH.
Chez EM, le maximum de la floraison est observé au mois de juillet. Les résultats sont
consignés sur les tableaux 25, 26 et 27. Les fleurs perdent leurs pétales vers la fin du mois de
juin-début juillet.

Cette étude prouve que suivant les années, la différence de dates du débourrement est d’une
dizaine de jours avec des valeurs extrémes en 2009, année la plus précoce et 2008 année la
plus tardive. La cinétique pour I’ensemble des écotypes est la méme quelle que soit I’année.
L’¢étude phénologique montre que pour tous les écotypes, le nombre de fleurs augmente,
atteint un maximum puis commence a diminuer. Les effectifs de fleurs les plus élevés atteints
différent d’un écotype a un autre.

La comparaison des écotypes, en matiere de floraison, montre que ES est le plus précoce alors
que EM est le plus tardif. Cette précocité de 15 jours environ peut €tre expliquée par des

différences génétiques et / ou environnementales.
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Tableau 25 : Effectifs moyens des fleurs des 50 rameaux étudiés en fonction du temps au cours de

I’année 2008,
te d’observation| 14/05 | 24/05 | 08/06 | 21/06 | 28/06 1207 | 16/07
Ecotype
ES 834 | 226 | 3052 | 3764 | e 3946 | 38.66
EC 2.8 136 | 184 | 54 B : 34.9
EH 47 | 175 | 244 | 317 3 34,7 32.4
~
EM ] 31| 106 | 202 | 286 | ol 30,5

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Tableau 26: Effectifs moyens des fleurs des 50 branches étudiées en fonction du temps au cours de

2009.
Date d’observation | o9/05 | 19/05 24/05 08/06 21/06 28/06
Ecotypes
ES 426 | 245 39.38 20 17.64
EC 0.6 438 19.18 7.46 5.10
EH 269 | 931 215 14.1 133
EM ; 0.52 6.2 14.0 36
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Tableau 27 : Effectifs moyens des fleurs des 50 rameaux étudiés en fonction du temps au cours de

2010.
te d’observation
18/04 | 26/04 18/05 30/05 15/06 27/06 12/07
Ecotypes
ES 4,1 21,24 45,84 54,72 55,72 34,06
EC 1,16 9,64 33,42 41,7 48,34 46,7

EH 54,24 46,90
1,85 | 17,87 | 38,62 | 45,15

EM 39,86
0,12 | 12,52 19,28 29,40 40,42 i

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Cette ¢tude montre que les premiers signes d’activité des bourgeons de Z. jujuba peuvent
apparaitre fin mars début avril. Ce phénomene est observé chez plusieurs especes ligneuses
comme le chéne-vert (Yann, 2002). Laamouri (2009) a effectué une comparaison entre les
trois especes de Ziziphus existantes en Tunisie. Il a noté que le débourrement de Z. jujuba se
produit au cours du mois de mars et la feuillaison a lieu au cours du mois d’avril.

La floraison de Z. jujuba débute au mois de mars. Ces résultats semblent étre en accord avec
ceux trouvés par Laamouri (2009) qui signale les mémes périodes et note que cette phase peut
se prolonger jusqu’aux mois de juin et juillet. La fructification commence vers la fin d’aolt et
se poursuit jusqu’a la fin du mois de septembre.

La nouaison puis la maturation des fruits de Z. jujuba peuvent étre observées entre la fin du
mois de juillet et la mi-octobre. Ces résultats sont fortement décalés par rapport a ceux
signalés par Kalinganire et al. (2011) pour la méme espece plantée a 1’ Afrique Subsaharienne
ou les fruits mirissent de décembre a janvier. Ceci peut étre expliqué par des différences
climatiques. Ces stades phénologiques sont comparables a ceux des especes oléagineuse ainsi

que la majorité des céréales (young et al., 1990).
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3.3. Caractérisation chimique des organes

Certains travaux suggerent que les fruits, les feuilles et les graines de Z. jujuba ainsi que leurs
produits ont des effets protecteurs contre le cancer, les accidents vasculaires cérébraux...
(Kalt et al., 1999). Malgré cette importance, la composition chimique de ces différents
organes reste ignorée (San et al., 2010).

Dans 1I’objectif de contribuer a I’amélioration de nos connaissances en la matiére, dans ce qui
suit nous nous intéressons a I’analyse des lipides, des sucres, des polyphénols, des protéines,
des éléments minéraux et des composés pariétaux des différents organes de Z. jujuba (feuilles,
pulpes et graines). Ce travail vise la caractérisation et I’évaluation de la composition
qualitative et quantitative de ces organes en mettant I’accent sur I'amélioration de la valeur

potentielle en tant qu'aliment de ’espece étudiée.

3.3.1. Compositions en matiéres grasses
La composition en acides gras représente un critere de classification des huiles végétales

(saturées, mono ou polyinsaturées) déterminée selon la dominance d’un acide gras donné.

3.3.1.1. Composition en acides gras libres
3.3.1.1.1. Acides gras des graines
3.3.1.1.1.1. Rendement d’extraction

L’huile, isolée a partir des graines, est de couleur jaune pale (photo 25). Son rendement est

compris entre 20,58 % et 37,54 %.

Photo 25 : Huile extraite de différents organes des écotypes de Z. jujuba étudiés.

La comparaison entre les quatre écotypes montre que les graines de EH sont les plus huileuses
avec un rendement de 1’ordre de 37,54 %. Celles de EM sont les plus pauvres (20,58 %). ES

et EC présentent des taux intermédiaires soient respectivement 35,00 % et 25,00 % (fig. 9).
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Un tel résultat peut permettre une exploitation a 1’échelle industrielle de cette huile a vertus

alimentaires et pharmaceutiques.

45
40
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Eendement (%)
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ES EH EM

Ecotvpes

ES= écotype Sfax, EC= écotype Choutrana ; EH= écotype Mahres ; EM= écotype Mahdia

Fig. 9 : Rendement d’extraction des huiles des graines des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3,

moy + ET).

3.3.1.1.1.2. Profil des acides gras

Le profil des acides gras, récapitulé sur le chromatogramme 1, montre une grande variation
quant a leurs teneurs dans les graines des quatre écotypes (ES, EC, EH et EM). Cette analyse
montre la dominance des acides oléique (oméga - 9) et linoléique (oméga - 6) dont les taux

dépassent les 40 % (tableau 28).
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Tableau 28 : Distribution de la composition en acides gras (%) de la fraction lipidique des graines des

quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Acides gras Saturation Pourcentages des acides gras

ES EC EH EM
Myristique C14:0 0,14 +0,01a 0,14 +0,01a 0,13 +0,01b 0,15+0,01a
Palmitique C16:0 4,67 +0,03¢c 4,89 + 0,06b 4,57 +0,01d 4,87 +0,02a
Palmitoléique Cl6:1 0,06 +£0,01a 0,05 +0,01b 0,07 £0,01a 0,06 £0,01a
Stéarique C18:0 2,64 +£0,02¢ 2,60 +0,04b 2,64 £0,01c 2,82 +£0,02a
Oléique 18:1n 46,55 +0,07a | 43,55+0,03c | 45,47+0,47b | 46,60 +0,22a
(oméga-9)
Linoléique 18:2n 40,77 £0,07bc | 44,00 +0,12a | 41,31 £0,83b | 40,34 +£0,2¢c
(oméga-6)
Arachidique C20:0 0,78 £ 0,05a 0,78 £ 0,02a 0,75 £0,02a 0,78 £ 0,02a
Linolénique 18:3n3 0,36 £0,03b 0,42 £0,01a 0,29 £0,01c¢ 0,28 £0,01c
(oméga-3)
Gadoléique C20:1 3,13+0,11a 2,70 £0,03c 2,86 +0,03b 2,83 +0,14d
Béhénique C22:0 0,98 £0,01b 0,87 £0,01b 0,79 £0,01b 0,78 £0,01a
> poly - insat. 41,13 44,42 41,60 40,62
> mono - insat. 49,74 46,30 48,40 49,49
Y sat. 9,21 9,28 8,88 9,40
I/S 9,86 9,77 10,13 9,59

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Le premier nombre indique la longueur de la chaine d'acide gras et le second indique le nombre de

doubles liaisons avec signification de 1'emplacement de la double liaison (s).

> mono-insat. : Acides gras mono-insaturés = 16:1 + 18:1 + 20:1

>'poly-insat. : Acides gras poly- insaturés = 18:2 + 18:3
>'sat. : Acides gras saturés = 14:0 + 16:0 + 18:0 + 20:0 + 22:0

I/S = Acides insaturés / Acides saturés

Les moyennes suivies par lettres différentes dans une méme ligne sont significativement différentes

les unes des autres au niveau p <0,05.
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Chromatogramme 1 : Profil des acides gras dans les graines de Z. jujuba étudiés.

L’acide oléique (C18 : 1) est majoritaire chez EM et ES avec un pourcentage de 46,60 %. Son
taux diminue 1égerement pour atteindre les proportions de 43,55 % et 45,47 % pour EC et EH
respectivement. L’acide linoléique (C18: 2) est défini comme majoritaire chez EC avec un
taux de 44 %.

Ces graines présentent également d’autres acides gras comme les séries C20 et C16. La série
C20 a été essentiellement formée par une faible dose de I’acide arachidique (C20 : 0) et de
I’acide gadoléique (C20 : 1). Le premier composant (acide arachidique) oscille entre 0,75 %
et 0,89 % pour EH et EC respectivement. Le second varie de 2,7 % a 3,13 % pour EC et ES
respectivement. La série C16 dont 1’acide palmitique (C16:0) varie de 4,53 % (EH) a 4,84 %
(EM). L’acide palmitoléique (C16 :1) est le moins présent (ne dépasse pas 0,07 %). Par
ailleurs, la distribution des acides gras insaturés est treés variable. Leur taux est de I’ordre de
90,00 % pour EH, ES et EC. Le bilan des acides gras polyinsaturés oscille entre 40,62 %
(EM) et 44,42 % (EC). Celui des acides mono-insaturés varient de 46,30 % (EC) a 49,74 %

(ES). Par contre, ces huiles restent pauvres en acide gras saturés qui ne présentent que 9,40 %

75



Résultats et discussion

(EM) et méme 8,88 % (EH). Cette richesse en acides gras mono-insaturés confere a cette
huile une action préventive contre les maladies cardiovasculaires en diminuant leur taux de
cholestérol (Watkins et al., 2003 ; Tapiero et al., 2002).

Le calcul du ratio acides insaturés / acides saturés (I/S) varie de 9,59 (EM) a 10,13 (EH). Ce
rapport est comparable a celui mentionné par Feng et al. (2011) qui en caractérisant les huiles
de Z. spinosa, ont trouvé un rapport de 1’ordre de 8,45.

Cette composition en acides gras est proche de celle citée par Zhao et al. (2006) pour l'espece
Z. spina christi (Z. spinosa). Néanmoins, elle se distingue par la présence des acides
docosanoique (146 mg/ml) et laurique (110 mg/ml) d’une part et I’absence des acides
gadoléique et béhénique d’autre part. Cependant, Wang et al. (1989) ont trouvé des acides
caprique (10:0), laurique (12:0) et palmitique (16 :1) en faibles quantités dans I’huile de Z.
Jjujuba.

En outre, les quatre écotypes sont riches en oméga-3, ce qui confere aux Ziziphus un intérét
médicinal important. En effet, plusieurs auteurs comme Bell et al. (2008), affirment que ce
type d’huile intervient dans le traitement des maladies cardiovasculaires. Gertz et Kochhar
(2001) notent qu’un tel profil riche en acide oléique est plus stable qu’un autre riche en acide
linoléique.

Cette richesse en acide oléique est similaire a celle de I’huile d’argon dont le taux est de
I’ordre de 43 % (Rahmani, 2005). Il a signalé aussi que le pourcentage de 1’oméga-6 ne
dépasse pas 29,3 % et ceci est plus faible par rapport a l'huile des écotypes de Z. jujuba
étudiés. La présence des acides oléique et linoléique a été également confirmée par Zhao et al.
(2006) mais avec des taux assez élevés de 51,35 % et 50,19 % respectivement pour les acides
linoléique et oléique. En 2002, Su et al. ont signalé la présence de 1’acide stéarique dans cette
composition. Ces résultats sont analogues a ceux obtenus par Goncharova et al. (1990) qui ont
insisté sur I’importance de I’acide oléique comme composant majoritaire avec un taux de 24,9
%.

Par contre, ces résultats restent relativement faibles par rapport a ceux mentionnés pour
d’autres especes comme Z. spina christi qui sont riches principalement en acides linoléique et

linolénique avec des proportions de 45 % et 20 % respectivement (Saied et al., 2008).
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3.3.1.1.2. Acides gras de la pulpe
3.3.1.1.2.1. Rendement d’extraction

Le rendement d’extraction des huiles (fig. 10) montre une richesse de la partie charnue du
jujube en huiles de couleur jaune-orange. Ce rendement oscille entre 8,31 % et 12,35 %. Les
individus de ES sont les plus rentables par rapport aux autres écotypes contrairement a ceux

de EM qui sont les moins rentables.

140

120

10

Rencdement *

Esabypes

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Fig. 10 : Rendement d’extraction (%) des huiles de la pulpe des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.
(n=3, moy = ET).

3.3.1.1.2.2. Profil des acides gras

La composition en acides gras exprimée en pourcentage de 1’huile extraite de la pulpe a été
établie sur le chromatogramme 2. Cette composition note la richesse des quatre écotypes
étudiés en 12 acides gras libres. Ces acides sont: I’acide laurique (C12 : 0), I’acide myristique
(C14 : 0), I’acide myristoléique (C14 : 1), I’acide palmitoléique (C16 : 1), I’acide stéarique
(C18 : 0), I’acide elaidique (C18 : 1t9), I’acide oléique (C18 : 1cis9), I’acide linoléique (C18 :
2), ’acide arachidique (C20 : 0), I’acide linolénique (C18 : 3), I’acide gadoléique (C20: 1) et
I’acide béhénique (C22 : 0).

Dans chacun des quatre écotypes, I’acide oléique a été le principal composant. EH possede le
pourcentage le plus élevé (plus de 50 %). La pulpe de EC est aussi riche en cet acide avec un
taux de 42,82 %. L’acide palmitique varie faiblement dans les fruits issus de ES, EC et EM.
Son taux baisse légerement (15,58 %) pour EH. On note aussi la dominance de 1’acide
linoléique avec un taux majoritaire de 18,13 % (EC). Pour les autres écotypes ES, EH et EM,

le pourcentage de cet acide atteint 10,88 %, 13,29 % et 13,6 % respectivement. D’autre part,
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ES se distingue par la présence de ’acide élaidique avec un taux de 1,39 %. L’acide

béhénique se trouve a 1’état de trace et ne dépasse pas 1 % pour tous les écotypes.
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Chromatogramme 2 : Profil des acides gras dans les pulpes de Z. jujuba étudiés

La pulpe de Z. jujuba est également riche en acides gras mono-insaturés. Leurs taux varient de
48,33 % a 59,89 % dont ES présente le pourcentage le plus élevé, alors que EM possede le
taux le plus faible (tableau 29).
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Tableau 29 : Distribution de la composition en acides gras de la fraction lipidique des pulpes de Z.

Jjujuba étudiés. (n =3 , moy + ET).

Pourcentages des acides gras
Acide gras Saturation ES EC EH EM
Laurique C12:0 4,68 +0,13b 3,19 £01c 3,29 £0,02¢ 5,76 £ 0,99a
Myristique Cl4:0 291 +0,37a 1,23 £0,02b 1,31 £0,01b 329+0,41a
Myristoléique | C14:1n5 8,53 +£0,79a 1,52 +0,14c 1,3+0,01c 6,45+ 1,19
Palmitique C16:0 18,67+ 0,08a 18,59 +0,16a |15,58 +0,2b 18,36 +0,31a
Palmitoléique |C 16 :1n7 8,69 £0,79a 2,91 +0,08b 2,59 £0,01b 8,45+ 1,6a
Stéarique C18:0 8,43 £0,58a 7,29 £0,13b 8,13 +£0,08ab | 7,66 £0,72ab
Elaidique C18:1In9t |[2,7+0,01a Trace trace Trace
Oléique C18:1n9 |[38,67+£1,59b [42,82+£0,28b |50,68+0,28a |32,37+6,33c
Linoléique C18:2n6 |10,88+0,89c |18,13+0,51a |13,29+0,04b |13,6 +£1,76b
(oméga-6)
Arachidique C20:0 1,59 £ 0,55a 1,06 = 0,05b 0,73 +0,02b 1,64 + 0,06a
Linolénique Cl18:3n3a |1,63+0,07a 1,33 £ 0,05b 1,76 £ 0,04a 0,86 +0,29¢
(oméga-3)
Gadoléique C20:1c 1,3+0,15a 1,08 +0,08a 0,77 £ 0,04c 0,9 £0,13bc
Béhénique C22:0 0,56 £ 0,92a 0,85 +0,05a 0,58 +0,01a 0,67 +0,67a
Oméga-6/0Oméga-3 6,67 13,63 7,55 15,81
> polyinsat. 12,51 19,46 15,05 14,46
> moninsat. 59,89 48,33 55,34 48,17
> sat. 36,84 32,21 29,62 37,38
IS 1,97 2,1 2,37 1,68

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Le premier nombre indique la longueur de la chaine d'acide gras et le second indique le nombre de

doubles liaisons avec signification de I'emplacement de la double liaison (s).

>'sat. : Acides gras saturés = 12:0 + 14:0 + 16:0 + 18:0 + 20:0 + 22:0

> monoinsat. : Acides gras monoinsaturés = 14:1 + 16:1 + 18:1 + 20:1

Y polyinsat. : Acides gras polyinsaturés = 18:2 + 18 :3

I/S = Acides insaturés/Acides saturés

Les moyennes suivies par des lettres différentes dans une méme ligne sont significativement

différentes les unes des autres au niveau p <0,05.
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Ainsi, le bilan des acides gras polyinsaturés, monoinsaturés et saturés fait ressortir
respectivement les variations de 12 % a 20 %, de 48 % a 60 % et de 30 % a 37 % d’ou le ratio
16:54:33 (polyinsaturé: mono-insaturé : saturé). De méme, cette étude met en évidence un
rapport I/S de I’ordre de 1,68 (EM) a 2,37 (EH). Ce rapport reste un peu élevé par rapport a
celui signalé par Gusakova et al. (1999) qui ont trouvé une égalité entre les acides mono et
polyinsaturés.

Cette abondance en acides gras insaturés et saturés a été aussi notée par San et al. (2010) dans
les fruits de Z. jujuba avec les proportions suivantes : de 68,54 % a 72,44 % et de 26,39 % a
30,22 % respectivement.

Cette richesse en acides gras insaturés confere a ces fruits un role protecteur contre les
maladies coronariennes (Berra, 1998; Jacot, 2001). Par comparaison a d’autres études
ultérieures, San et al. (2010) ont affirmé que cette huile n’est qu’'un mélange des acides
oléique, linoléique, palmitique et palmitoléique. D’autres part, les taux des acides gras trouvés
dans les pulpes de Z. jujuba sont plus élevés que ceux de Z. mauritiana (Guil-guerrero et al.,
2004) dont I’¢tude du profil en acides gras montre la composition suivante :

C12:0 (18,3 %), C10: 0 (12,5 %), C18 : 2 (9,27 %), C16 : 1 (8,50 %), C16 : 0 (7,25 %)

et C18 : 1 (5,34 %).

Enfin, la détermination du rapport oméga-6/oméga-3 aboutit a une gamme tres large variant
de 5/1 (ES) a 14/1 (EM). Ce rapport concorde avec les résultats publiés par Roberts et
Yazicioglu (1995). Ils ont signalé des rapports de 7/1 et 8/1 pour I’huile du soja et d’olive
respectivement.

Selon Jacot (2001), un régime alimentaire a base de jujubes protege 1’organisme contre les

risques du cancer du sein, de la prostate et du colon.

3.3.1.1.3. Acides gras des feuilles
3.3.1.1.3.1. Rendement d’extraction

La composition chimique des huiles extraites des feuilles montre une légere variabilité entre
les quatre écotypes étudiés (fig. 11). Le rendement d’extraction varie de 10,09 a 10,31 %

respectivement pour EH et ES. Ce taux baisse légerement a 9,33 % (EM) et méme a 8,61 %

(EC).
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EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Fig. 11 : Rendements d’extraction des huiles issues des feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba

étudiés (n = 3, moy £ ET)

3.3.1.1.3.2. Profil des acides gras

L’analyse de cette huile par GC consignée dans le chromatogramme 3, montre sa
caractérisation par un taux élevé en acides linoléique (C18:3) et palmitique (C16:0).

Les pourcentages les plus importants sont attribués a EH (42,04 %) et a EM (39,55 %).
L’acide palmitique a été aussi détecté avec la méme importance (21,00 %) dans les trois
écotypes EM, EH et EC (tableau 29). Il est présent dans ES avec une 1égere supériorité

(23,04 %). Les acides oléique ainsi que linoléique restent aussi importants dans ES avec des
pourcentages de 13,08 % et 12,19 % respectivement. Dans les feuilles, on trouve aussi
d’autres acides gras comme les acides béhénique et myristique. Le premier composant varie
de 1,98 % (ES) a 3,47 % (EM). Le second oscille entre 2,14 % (EC) et 2,5 % (ES et EM). Le
chromatogramme 3 montre aussi quelques traces de I’acide laurique dans les quatre écotypes.
Cette richesse en oméga-3 (acide gras essentiel) comme acide majoritaire accorde aux feuilles
un atout médicinal important. Ceci conduit a des utilisations aussi bien dans I’immunité et la
guérison des blessures que dans les réactions allergiques et inflammatoires (Bell et al., 2009).
Par ailleurs, le taux de 1’oméga-6 oscille entre 9,75 % (EC) et 12,50 % (EM). Les autres
¢cotypes ES et EH en contiennent 9,79 % et 10,9 % respectivement. D’ou un rapport oméga-

6/oméga-3 allant de 0,26 % a 0,35 %. D’autre part, des taux ¢levés en acides gras
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polyinsaturés (52,97 % et 51,60 %) ont été notés dans les feuilles de EH et de EM
respectivement.

Quant aux acides gras saturés, leurs taux restent aussi élevés soit de 1’ordre de 40,12 % (ES)
et 38,78 % (EC). Les feuilles de EM et de EH gardent presque les mémes proportions en ces
acides (tableau 29). Ces résultats permettent de déterminer un rapport I/S variant de 1,41 (EC)
a 1,5 (EH). Ce rapport est plus faible par rapport a d’autres especes comme la vigne (4,16)
(Koussa et al., 2002).

Les feuilles de Z. jujuba sont riches en acide linolenéique. Cette richesse a été notée par
Koussa et al. (2002) dans les feuilles de la vigne avec des proportions plus faibles (56,5 %).
IIs ont signalé aussi la présence des acides linoléique et palmitique avec les taux de 19,8 % et

17,0 % respectivement.
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Chromatogramme 3 : Profil des acides gras dans les feuilles de Z. jujuba étudiés.
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Tableau 30 : Distribution de la composition en acides gras de la fraction lipidique des feuilles de Z.

EC:

Le premier nombre indique la longueur de la chaine d'acide gras et le second indique le nombre de

Jjujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Acides gras Saturation ES EC EH EM
Laurique C12:0 0,40 +0,43a |0,74 £0,07a | 0,69 £0,02a 0,69 +0,03a
Myristique C14:0 2,50+0,12a [2,14+0,1b [2,39 +0,04a 2,48 +0,02a
Palmitique C 16:0 23,04 +0,39a (20+1,67a |21,12+0,32a |21,17+0,5a
Stéarique C18:0 9,82+0,26a |9,80+1a 9,5+0,23a 9,5+0,35a
Oléique

(oméga-9) C18:1n9 |13,08+1,29a | 8,88 £1,23b |7 +0,31b 7,76 £ 0,67b
Linoléique

(oméga-6) C18:2n6 |12,19+0,15a |9,79 £0,81c [ 10,93 £0,05b |12,05 +0,13a
Arachidique | C20:0 2,38+0,07b 2,47 £0,15b | 3,13 £0,08a 3,24 £0,08a
Linolénique

(oméga-3) C18:3n3 |34,38+0,1b |34,4+1,58b [42,04+£0,83a [39,55+1,3a
Béhénique C22:0 1,98 +£0,18d |2,61 £0,06¢c | 3,22 +0,03b 3,47 +0,07a
oméga-6/oméga-3 0,35 0,28 0,26 0,30

Y polyinsat. 46,57 44,19 52,97 51,60

> mono-insat. 13,08 8,88 7,00 7,76

Y sat. 40,12 37,76 40,05 40,55

I/S 1,48 1,41 1,50 1,46
Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

doubles liaisons avec signification de I'emplacement de la double liaison (s).

>'sat. : Acides gras saturés =12:0 + 14:0 + 16:0 + 18:0 + 20:0 + 22:0

> mono insat. : Acides gras mono-insaturés 18:1

> polyinsat.: Acides gras polyinsaturés = 18:2 + 18:3

I/S = Acide insaturés / acides saturés

Les moyennes suivies par lettres différentes dans une méme ligne sont significativement différentes

les unes des autres au niveau p <0,05.

Une comparaison entre les quatre écotypes de Z. ziziphus est établie dans la fig. 12
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Pulpe
®R=124%)

Pulpe
®R=12.4%)

EC
Graune Pulpe Feuille
®=25%) & =10.6%) ®=28.6%)

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax ; R : rendement ; AG ; acide gras

Fig. 12 : Bilan de la composition des différents organes de Z. ziziphus en Acides Gras (AG).
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3.3.1.2. Composition en tocophérols (Vitamine E)

Cette analyse intéresse essentiellement les graines. Les feuilles et les pulpes sont dépourvues

des tocophérols (chromatogramme 4).

yerateur:Administrateur Timebase:HPLC_Dionex Séquence:090623 Pag
’ 26/6/2009 4.0

11 graine7

Séquence . 090623 Volume injecté . 20.0
Emplacement:  Muriel\Tocopherols Dilution : 9.6154
Sampie Type.  unknown

Programme : Toco Nom du signal:  Emission
Méthode Triénol

Date d'injection :  26/6/2009 10:50

160 090623 #11 [modified by Administrateur, 1 peak manually assigned] graine7  Emission
mv 2 EM:317 nm|
E
j )
i I
g
" h f:? g
8 E
i s e &2 b % r
S PSR I, 0 1 N SN S D S oo
0.0 25 50 15 10.0 125 150 175 20,0
N, | TRet Nom |Concentration| Rel.Amount | Surface |Hauteur(Résolution
min du pic mg/100g huile % mV'min | mV | (PE)
3 4.9 alpha 390 182 337 (17544 6.74
6 9.57 gamma 45.19 90.49 31229 |113644] 987
T | 1541 delta 0.8 1.70 1128 | 2329 | na.
Total: 49.95 100.000 | 41.693

Chromatogramme 4 : Fraction tocophérolique des graines de Z. jujuba étudiés.
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L’analyse de la fraction tocophérolique des graines de Z. jujuba (tableau 31) fait ressortir un
taux de tocophérols totaux de I’ordre de 510 a 593 mg/kg. Ces valeurs, situées entre celles de
I’olivier (300 mg/kg) et du pépin de raisin (700 mg/kg), peut conférer a cette huile un intérét

pharmaceutique et cosmétique (Rahmani, 2005).

Tableau 31 : Composition tocophérolique (mg/100g huile) dans les graines des quatre écotypes de Z.

Jjujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Ecotypes
> ES EC EH EM
Composés
2,96 £ 0,2 ab 324+0,33a [3,02+0,45ab [2,33+£1,01b
Alpha
Gamma 4739+12c¢ 51,14 £ 0,11b |55,03 £2,19a | 53,06 +3,74 ab
Delta 0,7£03 a 0,73+0,1a 1,26+1,04a |1,08+13a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Suite a cette analyse, trois types de tocophérols (alpha, gamma et delta) ont été déterminés
dont le gamma tocophérol est le composé le plus actif (55,03 mg/100g pour I’huile de EH).
Cette valeur est 1égerement plus basse chez EM et EC (53,03 et 51,14 mg/100g d’huile). Le
taux le plus faible est enregistré chez les graines de ES (47,39 mg/100g d’huile)
respectivement. Les taux du tocophérol gamma trouvés pour Z. jujuba sont comparables a
ceux obtenus par Bramley et al. (2000) pour I’huile de la noix de coco.

La comparaison des teneurs en tocophérols chez les graines des quatre écotypes de Z. jujuba
montrent que le tocophérol gamma est présent avec les mémes pourcentages (93 %) dans les
graines de ES, EC et EH. Elle augmente 1égerement (94 %) chez EM. Les tocophérols alpha
et delta existent en faibles quantités. Le tocophérol alpha varie de 4,13 % (EM) a 5,8 % (EC et
ES). Le tocophérol delta reste minime avec des proportions de 1’ordre de 2,12 % pour EH (fig.
13). Le taux élevé en tocophérol gamma et la faible teneur en acide linolénique (acide gras
tres sensible a 1’oxydation) dans I’huile de Z. jujuba lui confeére une grande stabilité pendant
la conservation (Rahmani, 2005).

Cette composition est différente de celle citée par San et al. (2010) qui ont pu déterminer
uniquement I’alpha-tocophérol dans les fruits de Z. jujuba avec des proportions faibles variant
de 0,04 a 0,07 mg/100 g en utilisant comme éluant le mélange méthanol/ acetonitrile /

tetrahydrofuran (73:20:7,134 v/v).
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Fig. 13 : Composition tocophérolique (en %) des huiles extraites des graines des quatre écotypes de Z.

Jjujuba étudiés (n = 3, moy £ ET).

Un autre type de tocophérol (B-tocophérol) a été détecté par d'autres auteurs chez d'autres
especes de Ziziphus. Chouaibi et al. (2011) ont trouvé un taux de B-tocophérol dans les
graines de Z lotus de 130,47 mg 100 g'. Feng et al. (2011) ont signalé un taux de p-
tocophérol de 3,73 % chez Z. spinosa.

Cette variation quali-quantitative en tocophérols entre les quatre écotypes peut €tre expliquée
par une variabilité génétique comme cela a été avancé par Velasco et al. (2002) et Bergman et

Xu (2003) pour quelques especes cultivées : colza, soja, avoine, blé, mais et riz.

3.3.1.3. Composition en stérols

Les stérols végétaux appelés aussi les phytostérols, fraction majoritaire des insaponifiables,
tiennent une place primordiale dans la nutrition humaine. En effet, ces composés agissent en
diminuant le taux du cholestérol total dans le sang (Hachicha et al., 2007). Ils sont aussi
utilis€s comme anti-cancérigénes et anti-inflammatoires.

Dans ce paragraphe, nous nous intéressons a I’analyse des stérols obtenus a partir des huiles

extraites des feuilles, des pulpes et des graines des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (photo

26).
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Photo 26: Stérols extraits des différents organes de Z. jujuba étudiés.

3.3.1.3.1. Stérols des graines

L’huile extraite a partir des graines (tableau 32) présente une teneur en stérol total (TS) de
I’ordre de 221,4 mg/100g de la matiere grasse. Cette richesse quantitative est située entre celle

de I’olive (150 mg/100g) celle de I’arachide (229 mg/100g) et (Phillips et al., 2005).

Tableau 32: Stérols des graines de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Ecotypes
Composé ES EC EH EM

Cholestérol 0,22 +0,03b 0,32 +0,03a 0,23 + 0,09ab Trace

Campestérol 19,24 +4,13ab (20,33 +0,47a |15,32 £1,34b 16,29 + 0,31ab
Stigmastérol 27,32 +5,82a 25,66 +£0,06a |18,25 +1,59¢ 23,21 £0,51ab
B-Sitostérol 214,32 £ 1,3a 170,37 £2,41b | 140,31 £8,26d | 151,62 +£3,57c

A-5- Avénastérol | 10,41 +1,89a 8,86 £ 0,1ab 7,93 +£0,35b 9,86 +£0,25a

[-sitost. /camp. 11,1 8.4 9,2 0,6

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Les moyennes suivies par des lettres différentes dans une méme ligne sont significativement
différentes les unes des autres au niveau p <0,05. Ces résultats sont exprimées en mg/100g d’huile.
[-sitost./camp.= B-Sitostérol/ Campestérol.

Cette diversité qualitative fait ressortir cinq principaux stérols ou le B-sitostérol est majoritaire
pour les quatre écotypes €tudiés. D’autre part, nous avons noté une supériorité en stérols des

graines de ES (214,32 mg/100g d'huile), alors que EC et EM en contiennent 170,37 et 151,62
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mg/100g d'huile respectivement. L’écotype EH est le moins riche en ce stérol avec un
pourcentage de 140,31 mg/100g d'huile. Le stigmastérol a été détecté avec des proportions
importantes (27,32 ; 25,66 ; 23,21 et 18,25 mg /100g d'huile chez ES, EC, EM et EH
respectivement).

Par comparaison a d’autres espéces, le B-sitostérol a été détecté en quantités importantes dans
les germes de blé, de soja et de mais (Verleyen, 2002; Phillips et al., 2005). Pour le tournesol,
ce composé varie de 100 2 187 mg 100g™" d’huile (Phillips et al., 2005).

Signalons par ailleurs que le campestérol est détecté avec des valeurs oscillant entre 20,33
mg/100g d'huile chez EC et 15,32 mg/100g d'huile chez EH. En fait, cette composition en
campestérol s’oppose a la majorité d’autres espéces citées dans la littérature comme les
graines de mais et du germe de bl¢ dont les taux de ce stérol sont de I’ordre de 309,2 et 122
mg/100g respectivement (Verleyen, 2002).

D’autres stérols ont été aussi détectés en quantités non négligeables (Chromatogramme 5).
Parmi ces composés, on cite le A-5 avénastérol dont le taux est de I’ordre de 10,41 mg/100g
d'huile chez ES. Dans les graines issues des trois autres écotypes, le stérol reste dans le méme
ordre de grandeur (9,86; 8,86 et 7,93 mg/100g d'huile pour EM, EC et EH respectivement).

Le cholestérol a été enregistré comme le stérol le moins représenté dans les trois écotypes. Il
ne dépasse pas 0,32 mg/100g et méme 0,22 mg/100g dans EC, ES et EH. Il est totalement
absent dans les graines de EM.

D’autre part, le rapport f-sitostérol/campéstérol varie de 8,4 a 9,3. Un tel rapport est plus

élevé que celui obtenu par Roche et al. (2010) dans les graines de tournesol (6,3).
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Chromatogramme 5 : Profil des stérols dans les graines de Z. jujuba étudiés.
3.3.1.3.2. Stérols des pulpes

Les pulpes présentent une faible diversité des compositions phytostéroliques avec un taux de
stérols totaux de I’ordre de 14 mg/100g. Les résultats sont illustrés sur le chromatogramme 6.
La composition en phytostérols varie significativement, avec une augmentation du B-sitostérol
et une diminution des teneurs en campestérol. La lecture du tableau 33 montre que le B-
sitostérol est présent avec des proportions importantes (10,65 mg/100g d'huile et 9,69
mg/100g d'huile) dans les pulpes de EC et ES. Ce taux devient minime et ne dépasse pas 4,14
mg/100g d'huile et méme 3,02 mg/100g d'huile dans les pulpes de EH et de EM.
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Tableau 33: Stérols des pulpes de Z. jujuba étudiés (n = 3 moy = ET)

Ecotypes
Composés ES EC EH EM
Campestérol 1,37 +£0,11b 2.4 +0,64a trace Trace
Stigmastérol 16,12 +0,87a 4,69 +1,18b 1,35 +0,9¢ 1,81 +0,16¢
B-Sitostérol 9,69 +0,45a 10,65 +2,86a |4,14 +0,91b 3,02 +0,09b
d- 7- Stigmasténol |trace 0,82 £0,01a trace Trace

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Les moyennes suivies par lettres différentes dans une méme ligne sont significativement différentes
les unes des autres au niveau p <0,05.

Ces résultats sont exprimées en mg/100g d’huile.

Quant au stigmastérol, composé major de ES (16,1 mg/100g d'huile), il donne des proportions
de 4,69 mg/100g d'huile, 1,81 mg/100g d'huile et 1,35 mg/100g d’huile pour EC, EM et EH,
respectivement. Le D-7- stigmastérol a été détecté avec une tres faible valeur (0,82 mg/ mg

d'huile) chez EC seulement.

Sample 1D:17

: Int, Std. Amounts
Operaior (I ' : Sumdard Peak Amous

hcweiasct (1 7 48

Chromatogramme 6 : Profil des stérols dans les pulpes de Z. jujuba étudiés.
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3.3.1.3.3. Stérols des feuilles

L’huile extraite des feuilles (chromatogramme 7) présente un taux de stérols totaux de 1’ordre
de 64 mg/100g dont le profil se caractérisant par la prédominance de deux principaux stérols :

le stigmastérol et le B-sitostérol.
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Chromatogramme 7: Profil des stérols dans les feuilles de Z. jujuba étudiés.

La composition en stérol des feuilles montre que le stigmastérol varie de 18,06 (ES) a 24,18
mg/100g d'huiles (EM). Le B-sitostérol est élevé dans tous les écotypes, atteignant un
maximum pour EM (40,36 mg/100g de I’huile). Chez les feuilles de EH, ce taux est de 37,32
mg/100g. Il est aussi détecté avec des valeurs élevées (32,25 mg/100g d'huile et 33,77
mg/100g d'huile) dans les feuilles de EC et ES respectivement. Les autres stérols comme le
delta-5-avenastérol existent avec des proportions moins importantes soit de 1’ordre de 6,91

mg/100g d’huile ; 6,19 mg/100g d'huile, 5,2 mg/100g d'huile et 3,88 mg/100g d'huile pour
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EM, ES EH et EC respectivement. Le campestérol (1,5 mg/100g d'huile, 0,8 mg/100g d'huile
et 0,5 mg/100g d'huile) est détecté uniquement dans les feuilles de ES, de EC et de EM
(tableau 34).

Tableau 34: Les stérols des feuilles de Z. jujuba étudiées (n = 3, moy + ET).

Ecotypes
ES EC EH EM
Composés
Stigmastanol 2,29 +0,16b trace trace Trace
Campestérol 1,11 £0,24a 0,55 +0,1b trace 0,81 +0,11a,b
Stigmatérol 18,06 + 1a 18,55 +0,01b | 22,94 +0,03a |24,18 +1,21a
B-Sitostérol 33,77 +0,1c 32,25 +0,07d | 37,32 £0,8b 40,36 +0,66a
d-5- Avénastérol |6,19 +0,7a 3,88 +0,08c [5,2+0,12b 6,91 +0,05a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Les moyennes suivies par des lettres différentes dans une méme ligne sont significativement

différentes les unes des autres au niveau p <0,05.Ces résultats sont exprimées en mg/100g d’huile.

Les résultats trouvés pour les feuilles de Z. jujuba restent faibles par rapport a d’autres
especes comme le genre lotus. Chouaibi et al. (2011) ont signalé que I’huile extraite des
graines de Z. lotus a été riche en A7-campestérol et B-sitostérol (147,82 mg/100g d'huile et
82,10 mg 100 g d'huile), respectivement. Par contre, ces analyses sont comparables 2 la
composition des feuilles de Z. spina christi qui contient 37,39 mg/100g d'huile de B-sitostérol
(Feng et al., 2011).

La comparaison entre les quatre écotypes €tudiés est résumée sur la fig. 14
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Fig. 14 : Bilan de la composition des différents organes de Z. jujuba en stérols.
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3.3.1.4. Composition en alcools triterpéniques et méthylstérols

3.3.1.4.1. Alcools triterpéniques

Les alcools triterpéniques présentent des effets biologiques multiples comme anti-
inflammatoires (Manez et al., 1997; Recio et al., 1995), antimicrobiens (Li et al., 1997;
Suksamrarn et al., 2006) et antioxydants (Bowen-Forbes et al., 2009; Liu et al., 2010).
L'analyse fait ressortir deux principaux alcools triterpéniques qui sont le squalene et le

méthylene cycloartanol. Les résultats sont illustrés sur les fig. 15 et 16.
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Fig. 15 : Composition en squaléne des graines, des feuilles et des pulpes des quatre écotypes de Z.

Jjujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Les feuilles sont les principales sources de squalene. Les valeurs les plus élevés (101,82 et
99,28 mg/100g d’huile) ont été enregistrées dans les feuilles de EH et de EM respectivement.
Les graines sont aussi riches en squaléne dont le taux oscille entre 90,91 mg/100g (ES) et
65,52 mg/100g (EH). Toutefois, ce composé reste assez faible (de 1,09 a 6,46 mg/100g) dans
I’endocarpe pulpeux (fig. 15).

Z. jujuba est riche en squalene stocké essentiellement dans les feuilles. Ces taux restent élevés
par rapport a ceux cités pour Z. spina christi (30,79 %) (Feng et al., 2011).

Ces proportions €levées en squalene accordent au Z. jujuba une importance nutritionnelle.
Cette idée a été affirmée par plusieurs auteurs qui ont insisté sur I’effet cytotoxique de ce
composé dans le traitement des tumeurs (Suksamrarn et al., 2006; Lee et al., 2003; Lee et al.,

2004 et Eiznhamer et Xu, 2004).
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Fig. 16 : Composition en méthyléne cycloartanol des graines, des feuilles et des pulpes des quatre

écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy = ET).

Le méthylene cycloartanol est stocké principalement dans les graines. Il varie de 0,2 % (EM)
a 4,68 % (EC) et 9,65 % (ES). Dans les pulpes, il est présent dans trois écotypes seulement
(EH, ES et EC). EH est I’écotype le plus riche (5,5 mg/100g) alors que EC est 1’écotype le
plus pauvre (0,9 mg/100g). Les feuilles sont les organes les plus pauvres en méthylene
cycloartanol, ayant ét€ détecté seulement dans les écotypes ES (1,2 mg/100g) et EM (1,8
mg/100g).

3.2.1.4.2. Méthylstérols

L’¢étude des trois organes (graines, feuilles et fruits) met en évidence deux composés qui sont
le cycloarténol et le citrostadiénol (tableaux 35, 36 et 37). Les graines sont plus riches en
cycloarténol. EC présente le taux le plus élevé (31,27 mg/100g). EM et EH en contiennent
respectivement 23,95 et 21,4 mg/100g. ES présente les pourcentages les plus faibles (14,15
%). L’autre composé (le citrostadiénol) existe seulement dans les graines de ES, EC et EH
mais avec des proportions faibles (tableau 35).

La richesse des jujubes en citrostadiénol reste comparable a celle mentionnée par Rahmani

(2005) dans les graines d’huiles d’argon (3,9 %).
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Tableau 35 : Méthylstérols présents dans les graines de Z. jujuba étudiés (n =100, moy + ET).

Ecotypes
Composés ES EC EH EM
Cycloarténol 14,15 +2,74c 31,27 +0,95a |21,40 +0,26bc |23,95+0,18b
Citrostadiénol 2,84 + 0,66a 2,49 +0,0l1a |0,70+0,7b Trace

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Les moyennes suivies par des lettres différentes dans une méme ligne sont significativement

différentes les unes des autres au niveau p <0,05. Ces résultats sont exprimés en mg/100g d’huile.

Les feuilles présentent la méme composition qualitative que les graines. Le citrostadiénol a
été enregistré en proportions allant de 6,61 mg/100g (EC) a 10,76 et méme 12,27 mg/100g
chez les individus issus respectivement de EM et EH. D’autre part, nous avons noté une
différence significative entre les quatre écotypes quant a la distribution du cycloarténol. En
effet, des taux minimes (8,78 mg/100g) ont été enregistrés dans les feuilles de EM. Ces taux

sont plus élevés chez les autres écotypes (tableau 36).

Tableau 36: Méthylstérols présents dans les feuilles de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Ecotypes
ES EC EH EM
Composés

Cycloarténol 56,18+2,42c¢ 64,99+0,76b | 68,55+0,06a |8,78+1,42d

Citrostadiénol 10,46+2,16a 6,61+1,87b | 12,27+0,7a |10,76+0,56a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Les moyennes suivies par des lettres différentes dans une méme ligne sont significativement

différentes les unes des autres au niveau p <0,05. Ces résultats sont exprimés en mg/100g d’huiles.

Des similitudes qualitatives sont aussi remarquées entre les composés issus des feuilles, des
graines et des pulpes de Z. jujuba. En effet, les mémes substances déja citées sont présentes
avec |’existence d’une différence quantitative. Le cycloarténol se présente comme composé
major dans 1’endocarpe pulpeux de Z. jujuba. Aussi, des différences se rapportant a la
présence de citrostadiénol qui n’existe, en faible pourcentage, que dans les pulpes de EC, ont

été constatées.
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Tableau 37: Méthylstérols présents dans les pulpes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Ecotypes
ES EC EH EM
Composés
Cycloarténol 7,94 +0,41b | 19,51 +£6,32¢c (2,95 +0,24b |2,26 +0,21b
Citrostadiénol Trace 0,12 +0,1a trace Trace

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Les moyennes suivies par des lettres différentes dans une méme ligne sont significativement
différentes les unes des autres au niveau p <0,05. Les résultats sont exprimées en mg/100g d’huile.

La composition en méthylstérols présents dans les pulpes de Z. jujuba étudiés est différente de
celle mentionnée par Guo et al. (2010) qui ont isolé d’autres composés triterpéniques comme
les acides pomonique, ursolique et ursonique a partir des fruits de Z. jujuba. Lee et al. (2004)
ont pu isoler d’autres acides triterpéniques comme 1’acide oléanolique, 1’acide betulonique,
I’acide oléanonique, 1’acide zizyberenalique et I’acide betulinique. Cette richesse en acides
triterpéniques confere au Z. jujuba une activité anticarcinogénique (Fulda et al., 2009; Kassi
et al., 2007). Ces acides sont souvent utilisés dans la fabrication des produits cosmétiques

(Romero et al., 2010).

3.3.2. Composés phénoliques

Les composés phénoliques présentent des usages multiples. Outre le fait qu’ils améliorent la
qualité nutritionnelle des fruits, ils leur assurent plusieurs roles : antioxydants, anticancéreux
et antibactériens (kamiloglu et al., 2009). IIs sont aussi utilisés dans le traitement des maladies
cardiaques et inflammatoires (Lopez et al., 2003; Zheng et al., 2007). Vue les intéréts qu'ils
détiennent, nous avons dosé et analysé les ployphénols dans les différents organes de Z.

Jjujuba (feuilles, pulpes et graines).

3.3.2.1. Dosage des composés phénoliques

La comparaison entre les trois organes (graines, feuilles et pulpes) a été effectuée. Les
résultats, représentés sur la fig. 17 et exprimés en équivalent acide gallique (EAG), montrent
que les graines sont les meilleures sources des polyphénols dont la concentration varie de
23,28 mg/L a 31,14 mg/L.

Parmi les quatre écotypes, EM est le plus riche en polyphénols, suivi par ES, alors que EC et

EH présentent les taux les plus bas.
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EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Fig. 17 : Variation du pourcentage des polyphénols en équivalent acide gallique dans les graines des
quatre écotypes de Z zizyphus étudiés (n = 3, moy + ET).
La pulpe est le deuxieme organe de stockage des polyphénols. Les résultats sont consignés sur

la fig. 18. ES et EM sont les plus riches par rapport aux autres écotypes. EH et EC possedent

les taux les moins élevés.
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Fig. 18 : Variation du pourcentage des polyphénols en équivalent acide gallique dans les pulpes des

quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Les polyphénols des pulpes de Z. jujuba varient de 10,43 mg/L a 15,85 mg/L. Ces valeurs
sont légerement plus basses que celles signalées par Kamilolu et al. (2009) (25 mg GAE g‘1 a
42 mg GAE g'l) qui a travaillé sur des génotypes sélectionnés en Turkey. Le taux des
polyphénols obtenu pour les pulpes de Z. jujuba (15,85 mg/L) est nettement élevé par rapport

aux valeurs trouvées chez Z. lotus (8,96 %) par Djemai (2009).
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En dehors du genre Ziziphus, les fruits d'Eucalyptus camaldulensis sont doublement plus
riches (34 mg/100 g) (Ahmed et al., 2001) en polyphénols, les feuilles de Myrtus communis
L., en contiennent 4 % (San et al., 2010). Zadernowski (2005) a 1ié cette variabilité a plusieurs
facteurs comme [’origine de 1’espece, les conditions de croissance (sols, géographie et
environnement), le degré de maturité et essentiellement les différences génétiques.

Pour les feuilles, les résultats consignés sur la fig. 19, montrent qu’elles sont les organes les
plus pauvres en polyphénols. Elles contiennent entre 2,3 et 3,6 mg/L, celles relevant de EH

sont les plus riches en polyphénols alors que celles de EC sont les plus pauvres.
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EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Fig. 19 : Variation du pourcentage des polyphénols en équivalent acide gallique dans les feuilles des

quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Une analyse des polyphénols des feuilles de Z. jujuba effectuée par Li et al. (2007) a montré
un taux €levé par rapport a nos résultats (8,53 mg/L).

Notre analyse montre que Z. jujuba est riche en polyphénols qui sont essentiellement stockés
dans les graines et la pulpe de EM. Une telle propriété peut conférer a cet écotype une
résistance aux facteurs stressants et principalement une activité antioxydante importante (Li et

al., 2006).
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3.3.2.2. Identification des composés phénoliques

Différentes phases mobiles (acétonitrile-eaux, méthanol-eaux,...) ont été testées en HPLC
afin de séparer les composés phénoliques a partir des extraits bruts des graines, des feuilles et
des pulpes de Z. jujuba. Les résultats indiquent que ces composés pourraient obtenir une
bonne résolution lorsque la phase mobile est de 3 % acides acétiques et 100 % méthanol a une
longueur d’onde égale a 330 nm. Ce programme nommé «publi_053bis3» (tableau. 38) a été

appliqué d’abord aux standards puis aux trois organes de Z. jujuba durant 60 min.
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Tableau 38 : Programme «publi_053bis3» appliqué aux standards et aux trois organes de Z. jujuba
étudiés.
Day Time Ret.Time CommandiMessage

(35718 Audt trai of sample SHP:1PC-_localtPLCICeineldivers\Zyzihus_20101FRUTS2 SECH3. Executed 201011114 on fimebase HALC (server PC-HB2RC1)).
035716 Start of sample 13 "R100°, using program “publi_0530is3".
(35716 0000  Pressure LowerLimt=
(35716 0.000  Pressure.UpperLimt = 400
03:57:16 0.000  HaxmumFlowRamp = 1000.00
(35716 0000 %A Equate ="%A eau %ac acetic”
(35716 0.000  %B.Equate="%8"
035716 0.000  %CEquate ="%C MeOH"
035716 0.000  Disp3peed=10.00
035716 0.000  DrawSpeed=10.00
(35716 0000  SampleHeight = 0.50
(35716 0.000  SyringeDelay = 5
(35716 0.000  UpSpesd=10.00
(35716 0000  Down3peed=10.00
(35716 0.000  Radial3peed = 20.00
035716 0.000  SyncWithPump=0On
(35716 0.000  PumpDevice = "Pump’
035716 0.000  Pump Pressure Step = Auto
035716 0.000  Pump_Pressure Average = On
(35716 0.000 UV LampRequired = Yes
035716 0000 Vighle_LampReguired = Yes
035716 0000  3OFELD SitWidth =4
035716 0.000  3OFEELD PeakiWidth = 0.10

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

00

035716 0.000  UV_VIS_1 Wavelength = 250
035716 0000 UV VIS 1 Bandwidth =4
035716 0.000  UV_VIS_1RefWavelenqth = 360
035716 0.000  UV_VIS_1 RefBandwidth = 100
035716 0.000 UV VIS 1.5tep=Auto

00 UV VIS 1Average=0n

00 UV VIS 2 Wavelength = 278

00 UV VIS 2Bandwidth=4

00 UV_VIS_2RefWavelength = 360
00 UV_VIS 2 RefBandwidth = 100
00 UV VIS 2 5tep=Auto

00 UV_VIS 2 Average=0n

00 UV VIS 3 Wavelength = 330

00 UV VI5_3Bandwidth=4

00 UV_VIS_3RefWavelength = 360
00 UV VIS_3RefBandwidth = 100
00 UV VIS_35tep=Auto

00 UV V53 Average=On

00 UV VIS 4 Wavelenath = 350

035718
033718
033718
035718
033718
035718
033718
033718
035718
033718
033718
035718
033718
033718
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Le HPLC C18 permet d’identifier la présence de quelques substances dans chacun des trois

extraits étudiés par comparaison entre le temps de rétention des standards (chromatogramme

8) et les chromatogrammes des extraits.

Sample Name: r150mg Injection Volume: 20,0
Vial Number: BB& Channel: Uv vIs 3
Sample Type: standard Wavelengih: 330
Control Program:  publi_053bis Bandwidih: ¢!
Quantif. Method: default Dilution Factor: 1,0000
Recording Time: 141072010 18:10 Sample Weight: 1,0000
Run Time (min): 60,00 Sample Amount:  1,0000
120 150ct2010#8 [modified by Administrateur, 1 peak manually assigned] UV_WVIS_3
T mAL WWVL330nm)
10.0—- !5 - rutin - 26,378
8.0-] l
6,04 i
i
4,0 H
2.0—_ | '!
D.U_ﬁ_lﬁfm. o o M
min
207
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0

Chromatogramme 8 : Pics de la rutine injectés détectés par la chaine HPLC.

Plusieurs pics ont été détectés, mais le plus visible et le plus quantifiable est la rutine

(chromatogramme 9). Les autres composés phénoliques comme I’acide chlorogénique,

I’épigénie et la quercetine ont ét¢ détectés mais leurs taux étaient au-dessus de la gamme

étalon.
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' L A
o0 _I'|.l|H-|.|-"£ "L_\_| __'_l"'\-\._\_m S 1_,-' "a.,.,..-a.._...t'.u_.‘:_:m_"_'.r.'-u.u_ -"-'"\l lII|‘\-__-.
t |
) i
204 : — : : i
i} Rl 200 30,0 #0.0 5000 (111
a
 pg WMuits2 32 [modified by Administmisur, 2 peaks manually sssignad] LW VIS 3
T mAl WAL:330 mm
4,00 J
- 2,877
apo| |
i - rulin - 34,726 ll
2,00 !| |
| [ 3 - chioragenic acid - 18,728 ‘.I
1,00 || f il |
| | | [ | ”' I- i 1
L N a0 ks . | 'I
. r-E I::.“ X i. J. W i I"',_.IH.']I# I"-.H_I'- - Al
0,00 = T e B H'--.
[
L}
1p|;|............I...........'"'1
agn 10,0 0.0 300 400 B00 604

Colonne C18, volume d’injection = 20ul, débit = 0,8 ml/min, phase mobile = méthanol/eau-3 % acide

acétique, gradient d’élution (programme Publi_053 bis 3).
Chromatogramme 9 : Pics détectés dans les extraits des feuilles (a) et des fruits (b) de Z. jujuba

injectés a la chaine HPLC.

Le tracage de la courbe d’étalonnage de la rutine (fig. 20) permet de quantifier le taux de ce

composé dans les extraits des pulpes, des feuilles et des graines de

Z. jujuba testés. Les

résultats obtenus ont été exprimés en milligramme par 100 g de feuilles seches et en

milligramme par 100 g de pulpes fraiches.
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Fig. 20: Courbe d’étalonnage de la rutine

L’examen des résultats obtenus permet de mettre en évidence une variation tres étendue entre
les quatre écotypes d’une part et les deux organes d’autre part. En effet, la quasi-totalité de la
rutine est stockée dans les feuilles de 1'écotype ES (191,12 mg/100g). En seconde position, on
trouve EM avec un taux de 89,35 mg/100g puis EH (45,12 mg/100g). EC est 1’écotype le plus

pauvre avec un taux ne dépassant pas 19,59 mg/100g de matieres seches (fig. 21).

250 +

200 -

150 -

100

Ln
=
1

H

Cuantité de la rutine (mgf/100g de MS )

AL MNONNNNN

o L N | . .

EC gs Ecotypes gm EH

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Fig. 21 : Taux de la rutine (mg/100g) dans les feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3,

moy + ET).
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Par ailleurs, pour les extraits des pulpes, EM est le plus riche en rutine avec un taux de I’ordre
de 1,09 mg / 100g de matieres fraiches. Les pulpes de EC présentent un taux intermédiaire de
I’ordre de 0,58 mg / 100g de matiéres fraiches. La valeur la plus faible (0,16 mg /100g) a été
observée chez les individus de EH (fig. 22).

o]
1

0.6 -

Juantité de la rutine (mg/100g du pulpe)

—1—

0.2 -

T

EM EH

AN\

ES Ecotvpes

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Fig. 22 : Taux de la rutine (mg/100g) dans les pulpes des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3,
moy + ET).

Les graines contiennent quelques traces de rutine (tableau 39). Le taux de rutine est situé en
dessous de la gamme des standards. Son pic ne peut étre détecté qu’a une gamme supérieure a
31,79 mg/100g ce qui est difficile pour les extraits testés dont les concentrations ne dépassent
pas 30,4 mg/100g. Ces taux, légerement inférieurs a la gamme standard, donnent une
mauvaise intégration des pics. Certains auteurs, comme Liu et al. (2007), ont pu isoler

d’autres flavonoides a partir des fruits de Z. jujuba.
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Tableau 39 : Composition des graines de Z. jujuba étudiés en rutine.

ampl Sample Marme Ret Time Area Area  Area Area Amount Ty Plates
Mo, min mAU min AU maAUmin md L= min (EF)
rutin rutin muitim rutin rutin rutin
UW WIS 3 UV WIS 33 VISV WIS UV WIS 3 UV VIS 3 W VIS U WIS S
1 MeDH na na na na na na na na
2 MeiH na. na na LE-B na. na ma LE-B
3 MelH na. na na n.a. na. na. mna n.a.
4  APS n.a na  na na n.a na. na na
5 AP0 na na  na n.a n.a na.  na na
B AP20 na na  na n.a. na ma.  ma. n.a
T grame ch n.a. na.  na n.a. n.a. na. mna. n.a.
B APSD n.a. na na n.a. n.a. na. na n.a.
2  AP10D na na na na na na na na
10 AP150 na na na na na na ma na
11 MeOH na. na na n.a na. na.  ma. n.a
12 MelH n.ga. na. na. n.a. n.ga. na. na. n.a.
13 R5 n.a na  na n.a n.a na. ma n.a
14 R0 31,820 0. 4000 na mna 0,400 11,9070 B = 24636
15 R20 31,784 0, 5595 na. na. 0,559 17,8477  BM 262494
16 RS0 1.7 1,9547 na. na. 1,955 58.1932 BM == 27630
17 R100 31,788 35303 na. na 3530 1051014  BM == 24986
18 RS0 31,788 4 6295 n.a na 4,630 137.8256 BM ™ 25779
19 MeOH na na na L] na L] LEB LE]
20 MeOH na. na na n.a. na. na. ma n.a.
21 ch1d na. na na n.a. n.a. na. mna n.a.
22 grane ch n.a na  na na n.a na. ma na
73 R&0 na na na na na na ma na
24 ¢ch10 n.a. na  na. n.a. n.a. na.  ma. n.a.
25 grasne ch n_g. na.  na n.a. n_g. na. na. n.a.
26 R50 na na na n.a na n.a na. n.a
27 ch2d na na na na na na na na
28 grasne ch na na na na na na  ma na
28 grane ch na na na na na na  na n.a
28 R50 29,773 2 3045 n.a na. 2,304 B8 B0EE KB 21065
30 ch2i n.a. na. n.a n.a. n.a na. na n.a
31 MeOH na na na na. na na  na na
32 MelH na na na na na na na na
33 chs na ma na na na na  na na
34 ehi0 na ma na na na ma  na n.a
35 ch20 n.a. na na n.a. na na. na n.a
36 chsl n.a. na. n.a n.a. n.a na. na n.a
37 ch100 na. na na na. na na  na na
38 ch150 na na na na na na na na
30 MeOH na na na na na na na na
40 MeOH na ma  na na. na ma  na n.a
41 graine 5 30,342 16, 5002 n.a n.a. 16,500 491 X26% BMB™ 32414
42 graine ch 30,2592 47 8791 n.a na. 47 879 14254117 KB 29351
431 grane md 30 244 33 _B525 na na. 33,852 1007 B228 KB 25500
44 grane mh 18,350 0 5646 na na 0 565 16,8058 BMB™ 10195
45 grane 52 na na na na na na na n.a
46 grane chd 30 322 48 5993 f.a na. 48 599 1446 B52T MBE= 26531
4T graine md2 30, 420 43 3700 n.a n.a. 43370 12911697 MB= 25600
48 graane mh2 30,370 50 5629 n.a na. 50,563 1505 3035 KB 22600
43 grane 53 30,361 19 7869 na na. 19,287 5741901 KB 21226
50 grane chi 30,303 53 4184 na na 53418 1590 3200 MB" 23160
E1 grane md3 30,356 43 9506 na n.a 43 951 1308 4548 KB 24452
£2 grane mh3 30,330 51,3084 n.a na. 51,398 1530 1826 MBE 32390
53 grane mh3+ct 30303 41 2229 n.a na. 41,23 1227 2475 KB 2TRTT
54 grane s3+rh0 30,220 13 2541 n.a na. 13,254 J5od SEE3  BM - 26738
55 MEOH na. na. na n.a. na na. na na
56 MEQOH n.a na  na na na na. na na
Average: 30,050 25120 n.a. T4T,B46 29189
Rel. Sud. Dew: aT05% B85168% n.a. 85168 % 18,9159

n.a. non identifié

R : rutine
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Par contre, ces analyses par HPLC montrent la présence d’autres composés phénoliques. Le

chromatogramme 10 résume cette composition.

op, 52114 7 [modified by Acminisirateu] Extaitdizasn IV VI5 3
- WVL- 280 nm
2-55,461
\
2004 |
| 3-39.216
10,0 | f
I
|
| I
|
5373 | | | 461965
|| A
I B R ey s Lo g
a7 =in
g LA L T 1 1T T T T
40 00 L 0 %0 %0 600 20 640 g1

Chromatogramme 10 : Pics détectés dans les extraits des graines de Z. jujuba injectés a la chaine
HPLC.

Les teneurs en rutine trouvées dans les feuilles de Z. jujuba restent relativement faibles par
rapport a celles trouvées par San et al. (2010) (269 a 367,9 mg/100g). D’autres auteurs
comme Capanoglu et al. (2006) ont réussi a isoler 1’acide caféique a partir de 1’extrait de Z.
Jjujuba.

La composition phénolique des pulpes de Ziziphus donne un taux de 1,09 mg / 100g de
matieres fraiches. Ces résultats sont en accord avec ceux trouvés par San et al. (2010) qui ont
identifié des proportions allant de 0,88 a 3,6 mg / 100g pour la rutine. D'autre part,
Pawlowska et al. (2009) ont montré que les pulpes de Z. jujuba étaient essentiellement riches
en quercétine.

Les extraits issus des graines de Z. jujuba sont dépourvus de la rutine alors que Bai et al.
(2010) ont pu isoler trois flavonoides en utilisant la méthode de HSCCC (High-Speed
Counter-Current Chromatography) et 1’ethyl acetate-n-butanol-eau (3:2:5, v/v/v) comme
solvant d’extraction. Zadernowski et al. (2005) pensent que ces différences qualitatives
peuvent &tre soit d’origine externe (géographique et environnementale, condition

expérimentale) soit d’origine interne (degré de maturité et différence d’origine génétique).
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Les résultats obtenus montrent que Z. jujuba est riche en composés phénoliques,
essentiellement la rutine localisée dans les feuilles, ce qui peut lui accorder un role

thérapeutique et médicinal important (San et al., 2010).

3.3.3. Composition en sucres et rendement d'extraction

La comparaison du rendement d’extraction entre les trois organes (graines, fruits et feuilles)
est résumée par la fig. 23. On constate que les graines sont les principaux organes de stockage
des sucres chez EC, EH et EM. En effet, elles présentent le rendement le plus élevé dont le
taux dépasse 62 % chez EC. Les graines de ES présentent le taux le plus faible (23,25 %).

Ces pourcentages restent un peu élevés par rapport a ceux obtenus dans les pulpes ot EM
présente le rendement le plus élevé (43,52 %). Ce taux chute a 39 % dans EC et EH. ES
présente le rendement le plus faible (32,17 %).

Les feuilles sont les organes les plus pauvres en sucres dont le rendement d’extraction reste
comparable chez les trois écotypes EM, EH et EC, alors qu’il ne dépasse pas 23,52 % pour
ES.
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EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Fig. 23 : Rendement d’extraction (%) des sucres a partir des graines, des feuilles et des pulpes des

quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).
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Par comparaison a des travaux antérieurs (Li et al., 2007), la composition des graines de Z.
jujuba en sucres reste faible (80,86 % a 85,63 %). Catoire et al. (1999) ont obtenu des
proportions comparables dans les graines de Z. lotus (de 20 % a 32 %). Chouaibi et al. (2011)
ont signalé un taux de 40,87 % dans la pulpe de Z. lotus.

3.3.3.1. Profil des sucres
L’analyse par chromatographie (chromatogramme 11) a permis d’identifier quatre principaux
sucres dans ces extraits aqueux : le glucose, le galactose, le saccharose et le fructose. Cette

composition (tableaux 40 et 41) varie d’un organe a un autre et d’un écotype a un autre.

a0 101105 #44 M peaks manuallyassigned] MEech 12 ED 1
nC
{1 1-1817
] f".aﬁm
o0 14 _Glucose -20.534 " L
| 1 i
) i
f Hoz2-
- | .
40 I F

| 13 - Galattose - 16.667 ‘ i
a0 | i1 15 _Xylose - 21.767 | 21

. RY l |
I .f ] 16 - Fructose - 30.450 i
I P f

I e
0.0 50 100 150 20.0 25.0 300 35.0 400 49.0

Colonne = Carbo Pac PA1, volume injection = 25ul, débit = 1 ml/min.
Chromatogramme 11 : GC des extraits aqueux (en mg/L) des sucres solubles existants dans les

solutions testées des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés.
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3.3.3.1.1. Dans les feuilles

Les feuilles contiennent essentiellement du glucose et du saccharose (tableau 40).

Tableau 40 : Composition en sucres (mg/L) des feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés

(n =3, moy + ET).

Sucres

IM Glucose Saccharose
EM 20,82 +£0,03¢ 15,38 £0,12¢
EH 23,82 +0,27b 17,26 £0,7b
ES 20,77 £0,26¢ 14,87 £0,28c
EC 31,2 +£0,16a 23,44 £0,3a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement

différentes au seuil de 5 %.

Le glucose est le composant le plus dominant dont le taux dépasse 20 mg/L pour ES, EM, EH
et peut méme atteindre 31,2 mg/L. pour EC. Le saccharose oscille entre 14,87 mg/L (ES) et
23,44 mg/L (EC). EM et EH présentent, respectivement, 15,38 et 17,26 mg/L.

Ces résultats peuvent €tre comparés a plusieurs travaux antérieurs. Diallo et al. (2004) ont
signalé que les extraits des feuilles de Z. mauritiana contenaient 27,17 % des polysaccharides
dont les principaux sucres étaient le glucose (25,98 %), le thamnose (24,55 %) et l'acide
galacturonique (19,19 %). Ces proportions sont légerement supérieures a celles obtenues par
Ele-Ekouna et al. (2011) dans les feuilles du thé vert : le galactose (7,2 %), 1’arabinose (43,2
%), le rhamnose (4,9 %), le xylose (1,2 %), le fructose (0,8 %) et le glucose (1,6 %).

3.3.3.1.2. Dans les pulpes

L’extrait issu des pulpes est un mélange de glucose et de saccharose avec quelques traces de
galactose (0,45 mg/L). Le glucose est le sucre le plus dominant, en particulier chez EM
(136,51 mg/L). Les valeurs les plus faibles (88,3 mg/L) ont été enregistrées dans les pulpes de
ES (tableau 41). Ce sucre semble étre I’élément principal contribuant au golt sucré des
jujubes. A part sa richesse en glucose, EM se distingue par la présence du saccharose avec un
taux maximum de I’ordre de 113,28 mg/L. Ce sucre a été¢ détecté avec des quantités égales

(92 mg/L) dans EC et EH.
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Tableau 41 : Teneurs en sucres (mg/L) des pulpes des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3,

moy + ET).
m
Ecotypes Galactose Glucose Saccharose
EM 0,45 £0,00a 136,51 £ 1,18a 113,28 £ 2,56a
EH 0,41 £0,01b 131,01 £0,7b 91,71 £1,13b
ES 0,2 £0,00d 88,3+ 1,97c 78,48 +£2,64c
EC 0,36 £ 0,00c 1154 +0,47d 91,08 +0,45b

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement

différentes au seuil de 5 %.

En dehors du jujubier, Ayaz et al. (1999) ont identifié, chez Arbutus unedo L., quatre
principaux sucres qui sont le fructose, le glucose, le saccharose et le maltose avec les
proportions de 27,8 %; 21,5 %; 1,8 % et 1,11 %, respectivement.

De Villiers et al. (1974) ont noté que le saccharose est synthétisé principalement dans les
feuilles puis il subit, lors de son stockage dans les fruits frais, une hydrolyse donnant ainsi
naissance au glucose et au fructose. D’autres analyses effectuées sur les pulpes de Z. jujuba
par Zhao et al. (2004) ont mis en évidence I’existence de huit sucres qui sont le galactose
(3,19 %), le fructose (0,75 %), le rthamnose (5,13 %), le xylose (0,9 %), I’arabinose (1,74 %),
le glucose (2,21 %), le saccharose (2,34 %) et le mannose (4,11 %). Le contenu en sucres
solubles des fruits de Z. jujuba a été aussi étudi€ par Laamouri (2009). Il a signalé que ces
organes contiennent 18,3 mg/g de maticres seches. D’autres analyses effectuées par Nour et
al. (1987) puis par Abdelmuti (1991) sur des fruits de Z. spina christi ont donné la
composition suivante : le saccharose (21,8 %), le glucose (9,6 %) et le fructose (16 %). Dini et
al. (1989) affirment que cette composition varie selon I’age de ’espece, la maturité et les

conditions climatiques.

3.3.3.1.3. Dans les graines

L'analyse des graines a montré que trois écotypes seulement (EC, ES et EH) contiennent des
sucres. Le sucre majeur était le fructose dont le taux a varié de 11,81 mg/L (ES) a 8,02 mg/L
(EC). Le galactose, le glucose et le fructose ont été détectés avec des pourcentages minimes

dans les graines de EH soient 2,65; 5,65 et 6,14 mg/L respectivement (tableau 42). Le taux
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élevé du fructose accorde aux graines des vertus médicinales principalement dans les

traitements diabétiques (Naglaa, 2002).

Tableau 42 : Teneurs en sucres (mg/L) des graines des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés

(n =100, moy + ET).

Sucres
Ecotypes Galactose Glucose Fructose
EM Traces traces Traces
EH 2,65 +0,06a 5,65 +0,25¢ 6,14 +0,26¢
ES 1,71 £ 0,09¢ 6,4 +0,34b 11,8 £0,5a
EC 2,41 £0,07b 7,15 £0,16a 8,02 £ 0,25b

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax

Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes au seuil

de 5%.

3.3.4. Analyses des protéines

3.3.4.1. Rendement d’extraction

Le rendement d’extraction des protéines a base de phénols montre une grande variation entre
les quatre écotypes (EC, EM, EH et ES) d’une part et les trois organes (feuilles, pulpes et
graines) d’autre part.

Les graines sont les meilleures sources de protéines avec un pourcentage variant de 0,006 % a
0,013 %. Les graines de EH sont les plus riches. Celles de ES possedent les taux les plus
faibles. EC et EM contiennent des taux intermédiaires (0,008 %) (fig. 24).

L’analyse quantitative des protéines dans les graines de Z. jujuba a fait I’objet de plusieurs
études. Vidrih (2008) a trouvé des taux variant de 0,73 % a 1,1 %. Chang et al. (2010) ont
signalé que ces taux pouvaient varier de 2,9 % a 6,6 %.

Les résultats obtenus pour Z. jujuba sont faibles par rapport a ceux mentionnés par Naglaa
(2002) dans les graines de Z. spina christi (15,9 %) et Catoire et al. (1999) dans les graines de
Z. lotus (19,11 %).
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Fig. 24 : Teneurs en protéines (%) dans les feuilles, les graines et les pulpes des quatre écotypes de Z.

Jjujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Les feuilles de Z. jujuba sont les organes les plus pauvres en protéines. En effet, la quantité
des protéines accumulées dans les feuilles ne dépasse pas 0,001 %.

La lecture de la fig. 24 fait ressortir aussi quelques protéines dans la pulpe de Z. jujuba. EH
reste toujours 1’écotype le plus rentable (0,002 %). EC possede un taux de 0,001 %.

Ces résultats sont faibles par rapport a ceux obtenus par Laamouri (2009). En effet, en
réalisant une analyse des fruits de trois especes de Ziziphus (Z. lotus, Z. jujuba et Z. spina
christi), il a noté des proportions de 0,19 %, 0,46 % et 0,88 %, respectivement. Berry-Koch et
al. (1990) ont trouvé 4,8 g/ 100 de fruits de Z. spina-christi. Ces valeurs restent faibles a
celles signalées par Catoire et al. (1999) dans la pulpe de Z. lotus (0,8 % a 2,1 %).

D’autres études faites sur Z. mauritiana montrent que les taux des protéines dans la pulpe
varient de 2,91 % a 4,24 % (Ecevit et al., 2008) et méme de 1,24 % a 2,96 % (Kundi et al.,
1989b). Li et al. (2007) ont signalé que ces organes contiennent de 4,75 % a 6,86 % de
protéines. Shewry et al. (1995) ont trouvé des proportions plus élevées par rapport a nos

résultats et ils ont noté des taux qui oscillent entre 10 % et 40 % pour la pulpe de Z. jujuba.
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3.3.4.2. Profils des acides aminés
L’analyse des acides aminés, effectuée dans les trois organes (feuilles, pulpes et graines) de Z.
Jjujuba, montre I’existence d’une différence quantitative et non qualitative entre les quatre

écotypes.

3.3.4.2.1. Acides aminés des pulpes

Dans les pulpes de Z. jujuba, les acides aminés dominants sont la proline (Pro), 1’acide
aspartique (Asp), I’acide glutamique (Gly), la glucine (Glu), la leucine (Leu) et ’alanine (Ala)
(chromatogramme 12a et 12b).

La proline est I’acide aminé le plus dominant dont le taux varie de 12,83 mol a 17,40 mol
avec une supériorité¢ de EC par rapport aux autres écotypes. L’acide aspartique est le principal
composant de la pulpe de ES (16,49 mol). D’autres acides aminés sont distribués, avec une
légere variation, entre les quatre écotypes. Ces acides sont la glucine (9,38 mol a 9,79 mol), la
leucine (7,27 mol a 7,30 mol), la valine (6,17 mol a 6,44 mol). La méthionine, la cytosine et la

tyrosine sont aussi détectées avec des taux minimes (fig. 25).

Fad
e

P
=1

[
un

=+
[}

B Mahdia
O Chautrana

B iahres
M 5fax
| “ II
0 o I ol Il I [I [lll [I

Asp Thr Ser Glu Gly Ala Cys val Met LUe Leu Tyr Phe His Lys Arg Pro
Acides amunes

Composifion molare des pulpes (imol /g MS)

Fig. 25 : Profil des acides aminés dans les pulpes des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy

+ET).
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de Z. jujuba étudiés.
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Magdi et al. (2009) ont également mis en €vidence I’importance des acides aminés essentiels

(32,96 %) et non essentiels (61,25 %) dans la pulpe de Z. lotus.

3.3.4.2.2. Acides aminés des feuilles

Dans les feuilles, I’acide aspartique domine. Il est localisé essentiellement dans les feuilles de

ES (chromatogrammes 13a et 13b).
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Il existe aussi d’autres acides comme la proline, la glucine, la glutamine, I’alanine et la

leucine. Pour tous ces acides, ES reste toujours 1’écotype le plus riche avec des proportions de

9,92 mol, 9,15 mol, 8,39 mol, 8,30 mol et 7,37 mol, respectivement (fig. 26).
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Fig. 26 : Profil des acides aminés distribués dans les feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés

(n =3, moy + ET).

3.3.4.2.3. Acides aminés des graines

L’analyse des acides aminés des graines a été effectuée pour trois écotypes seulement EC, EM

et ES a cause d'une insuffisance de matériel végétal de EH. Les chromatogrammes 14a et 14b

résument cette composition.
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La liste des acides aminés, consignée a la fig. 27, est dominée par la proline dont le taux le
plus élevé a été enregistré chez ES (21,97 mol). Cet écotype est aussi riche en glutamine
(15,71 mol).

Les principaux acides aminés détectés sont : la valine (4,42 %), la méthionine (0,75 %),
I’isoleucine (1,15 %), la leucine (4,75 %), la phénylalanine (1,75 %), ’histidine (12,3 %)
I’arginine (4,85 %), I’acide aspartique (0,12 %), la sérine (10,8 %), la proline (11,3 %), la
glycine (17,1 %), I’alanine (7,45 %) et la tyrosine (1,15 %).
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Fig. 27 : Profil des acides aminés dans les graines des quatre écotypes de Z.

zizyphus étudiés (n = 3 moy + ET).

La composition obtenue pour les graines de Z. zyziphus est 1égerement plus élevée que celle
obtenue par Naglaa (2002) dans les graines de Z. spina-christi, qui a montré que les
pourcentages des acides aminés essentiels, semi et non essentiels sont de 12,8 %, 17,1 % et 70
% respectivement. Li et al. (2007) ont signalé 12 acides aminés dominés principalement par la
thréonine (31 mol %), la sérine (15 mol %), la glutamine (10,02 mol %), 1'aspartine (6,38 mol
%) et la leucine (5,52 mol %).
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Par comparaison a d’autres Ziziphus, Chouaibi et al. (2011) ont signalé que I’extrait protéique
des graines de Z. lotus est riche en thréonine, glutamine, leucine, arginine et acide aspartique
avec les proportions suivantes de 26,73 %, 17,28 %, 13,11 %, 9,47 % et 7,76 %,

respectivement.

3.3.5. Caractérisation minérale de Z. jujuba

L'analyse foliaire est nécessaire pour détecter les carences en matiere minérale afin d'éviter
une production limitée. Malgré cette importance, la composition minérale des fruits et des
feuilles a été peu étudiée (Sena et al., 1998). Les résultats de I'analyse minérale des feuilles et

des fruits des quatre écotypes de Z. jujuba sont consignés aux tableaux 43 et 44.

Tableau 43 : Teneurs moyennes (en % de la matiére seche) des principaux éléments minéraux des

feuilles des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

Eléments
Ecotypes Fe Ca Mg K N
ES 0,19+0,94a |1,81 £0,68a [0,57+0,07a |1,18 £0,26a |2,48 +1,03b
EC 0,14+1,60a |1,51 £0,70b [0,52+0,14b |1,43+0,2ab |1,94 +1,23b
0,55
EH 0,20 +0,41a |1,61 £0,69b |0,08ab 1,46 £0,26 a | 1,8 +£0,09a
EM 0,25+1,06a |1,66 +£0,51a (0,54 +0,1ab |1,31 +£0,36ab |1,9 +£0,06a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
K= Teneur en potassium ; Ca= Teneur en calcium ; Mg = Teneur en magnésium ; Fe = Teneur en fer;

N = Teneur en azote.

Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes au seuil

de 5%.

L’analyse du tableau 43 montre une légere variation entre les quatre écotypes. L'azote et le
calcium sont les éléments majeurs des feuilles de Z. jujuba. lls sont les éléments les plus
importants de ES avec des taux de 2,48 % et 1,81 % respectivement. Le fer est I’élément
majeur de EM (0,25 %). La teneur en potassium est élevée dans les feuilles de EH (1,46 %).
Le taux de magnésium reste faible dans tous les écotypes avec une valeur maximale de 1’ordre
de 0,57 % pour ES. Le taux le plus élevé en potassium (1,46 %) est signalé dans EH, alors que
le plus faible (1,18 %) est observé dans les feuilles de ES.
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San et al. (2009) ont détecté dans les feuilles de Z. jujuba les teneurs suivantes : azote (2,35
%), potassium (1,08 %), phosphore (0,13%) et calcium (4,96 %). Ces valeurs sont élevées par
rapport a celles publiées par Li et al. (2007). Par comparaison a d’autres espéces comme Z.
mauritiana, Sena et al. (1998) ont signalé que les feuilles sont riches principalement en
phosphore, potassium, calcium, cuivre, fer et magnésium avec les proportions de 0,178 %,
0,073 %, 0,44 %, 0,007%, 0,004 % et 0,112 % respectivement. Une analyse similaire,
effectuée sur les feuilles de Z. spina-christi, a montré leur richesse en calcium, en fer et
magnésium avec des proportions de 1,27 mg 100 g, 7,2 mg 100 g et 169 mg 100 g
respectivement (Anonymous, 1992).

L’analyse des pulpes (tableau 44) montre que la teneur en fer varie entre 0,69 % (EH) et 0,25
9% (EM). Celle en calcium varie entre 0,73 % (EC) et 2,12 % (EM). Le potassium et le
magnésium ont été aussi détectés dans les fruits mais avec des proportions plus faibles. Le
potassium oscille entre 0,72 % et 0,91 % alors que le magnésium varie de 0,19 % a 0,7 %.

EM est 1’écotype le plus riche en ces deux éléments minéraux.

Tableau 44 : Teneurs moyennes (en % de la matiere séche) des principaux éléments minéraux des

pulpes des quatre écotypes étudiés (n = 3, moy + ET).

Eléments
Fe Ca Mg K N
ES 0,18 £1,28ab |1,78 +1,28ab |0,35+0,3b1l |0,72 +0,30a |2,53 +£0,15¢c
EC 0,073 +£0,77ab {0,73 £0,77ab 0,19 £0,03b |0,91 +0,02a | 1,62 +0,07c
EH 0,69 +0,70b 1,73 £0,01b  |0,19 £0,24b 0,89 +0,24a |1,63 £ 0,00b
EM 0,25 +0,01a 2,1240,04a 0,70 £0,08a |0,91 £0,59a | 1,23 +0,04a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax
K= Teneur en potassium; Ca= Teneur en calcium; Mg = Teneur en magnésium; Fe = Teneur en fer; N

= Teneur en azote.

Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes au seuil

de 5%.
Ces valeurs semblent faibles par rapport a celles trouvées par Laamouri (2009). 1l a travaillé

sur la méme espece, mais sur des individus plus agés, et il a trouvé les proportions suivantes :

0,062 %; 0,98 %; 0,65 % et 0,15 % pour le phosphore, le potassium, le magnésium et le fer,
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respectivement. Il a aussi détecté d’autres éléments comme le sodium (0,94 %) et le cuivre
(0,05 %).

D’autres études antérieures réalisées par Li et al. (2007) ont signalé une composition
(exprimée en mg / 100g) formée par le potassium (458), le calcium (118), le manganese
(51,2), le sodium (7,61), le zinc (0,63) et le fer (0,42). En 2009, San et al. ont signalé que 93
% de la fraction minérale est formée par 1’azote, le potassium, le calcium et le magnésium
(15,77 mg a 20,87 mg). Une telle différence serait le résultat du climat, du type de sol, du

temps de la récolte et en particulier des différences génotypiques.

3.3.6. Analyse ADF/NDF

L’analyse des composés pariétaux par la méthode de Van Soest et Wine des différents
organes (pulpes, feuilles et graines) de Z. jujuba a abouti aux résultats consignés sur les

tableaux 44, 45 et 46.

3.3.6.1. Dans la pulpe

La pulpe de Z. jujuba est essentiellement riche en cellulose dont les taux varient de 3,85 %
(ES et EM) a 6,75 % (EC). Les taux des hémicelluloses varient de 1,78 % (EC) a 5,91 % (ES)
(tableau 45). Ces analyses montrent aussi que les pulpes de Z. jujuba sont pauvres en lignines.
Son pourcentage varie entre 1,16 % (EH) et 1,22 % (EC).

Ces taux restent faibles par rapport a ceux publiés pour le figuier de barbarie en 1998 par El
kossori. Elle a affirmé que la pulpe de cette plante contient 15,5 % d’ hémicelluloses et 14,2
% de celluloses.

D’autre part, le taux des NDF (Neutral Detergent Fiber) oscille entre 8,27 % (EH) et 10,94 %
(ES). Le taux ADF (Acid Detergent Fiber) ne dépasse pas 8 %. Les valeurs maximales sont
notées chez EC, alors que les plus faibles (5,03 %) sont chez ES et EM.
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Tableau 45 : Répartition des composés pariétaux (celluloses, hémicelluloses et lignines) dans les

pulpes des quatre écotypes de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

m NDF ADF % cellulose hémiczlulose % lignine
ES 1094+ 141a |503+2,82a |3,85+22b |591+14la |1,18+0,62a
EH 827+282a |645+092a |529+049ab |1,82+19b |1,16+043a
EM 8,65+1,55a |5,04+1,09a |3,85+1,08b |3,61+2,64ab |1,19%0,0la
EC 9,75+£0,16a |7,98£0,06a |6,75+0,11a |1,78+0,090 |1,22+0,04a

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax ;ADF : Acid Detergent Fiber ; NDF : Neutral
Detergent Fiber
Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes au seuil

de 5%.

3.3.6.2. Dans les feuilles

Les feuilles de Z. jujuba sont constituées de fibres majoritairement holocellulosiques
(celluloses + hémicelluloses) (plus de 14 %). Cette teneur élevée en holocellulose est
nettement supérieure a celle rencontrée dans Atriplex numularia (8,2 %) alors qu’elle est
inférieure a celle rencontrée dans Ziziphus nummularia (17,04 %) et Acacia cyanophylla (25 a
30 %) (Tahar, 1997). Une comparaison entre les quatre écotypes montre que les feuilles de
EC sont les plus cellulosiques (14 %) alors que celles de ES sont les plus lignifiées (2,77 %).
Le taux des hémicelluloses est comparable dans les trois écotypes EH, EM et ES. Pour EC, ce

pourcentage ne dépasse pas 5,85 % (tableau 46).
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Tableau 46 : Répartition des composés pariétaux (celluloses, hémicelluloses et lignines) dans les

feuilles de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy + ET).

NDF ADF % cellulose hémic(eycilulose % lignine
EH 23,6 £0,26ab | 12,56 £0,15b | 11,96 +0,46¢ | 11,04 £0,11a | 0,6 +0,3b
EM 23,43+ 1b 12 £ 0,83b 1098 £0,2c |11,44+1,8a |1,01 £0,63b
ES 25,55+2,5a 13,09 £1,23b (10,32 +£1,34a | 12,46 +£3,72b |2,77 £0,12a
EC 21,73 £1,29b | 15,88 £0,94a |14,28 £1,42b |5,85 £2,23b | 1,60 = 1,00b

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax ; NDF : Neutral Detergent, ADF : Fiber Acid
Detergent Fiber
Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes au seuil

de 5%.

La lecture de ce tableau montre que les feuilles sont plus riches en NDF et ADF que les
pulpes. Le premier composant peut atteindre jusqu'a 25,55 pour ES. Le taux des ADF est

comparable pour tous les écotypes (entre 12 % et 15%).

3.3.6.3. Dans les graines

Dans les graines, les taux des composés pariétaux montrent une grande variation entre les
quatre écotypes (tableau 47). La cellulose domine avec des proportions majeures variant de
7,03 % (EC) a 15,05 % (ES). EH et EM présentent des taux de 10,58 % et 12,63 %
respectivement. EH est 1’écotype le plus riche en hémicelluloses (6,2 %). Les graines de EM
sont les plus pauvres en ces composés (2,05 %). EC présente une quantité similaire en
cellulose et en hémicellulose (7 %).

Le taux des NDF varie entre 19,1 % et 25,35 %. Les valeurs les plus importantes sont notées
chez ES alors que les plus faibles sont chez EC. Le taux des ADF montre une large variation

de 12,82 % (EC) a 21,63 % (EM).
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Tableau 47: Répartition des composés pariétaux (celluloses, hémicelluloses et lignines) dans les

graines de Z. jujuba étudiés (n = 3, moy = ET).

Composés % ..
NDF ADF % cellulose |, . % lignine
Ecotype cmiceliulose
ES 24,20 +0,19b (20,92 +2,18a [15,05+2,35a [3,28+2.37b [5,87+0,17b
EH 2535+5,65a [19,16+22a [10,58+0,85b |6,2+3.45a |8,57 +3,06a
EM 23,68 +0,33b (21,630,062 [12,63+0,9b [2,05+04b [9+1a
EC 19.1+042¢c [12,82+1,03b |7,03+0,61c |7,17+0,6a |5.8+0.56b

EC : Choutrana ; EM : Mahdia ; EH : Mahres ; ES : Sfax ; NDF : Neutral Detergent, ADF : Fiber Acid
Detergent Fiber
Sur une méme colonne, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes au seuil

de 5%.

Ces analyses montrent que les taux de la lignine sont 1égerement supérieurs a ceux obtenus
dans les feuilles et les pulpes. Ils oscillent entre 5,8 % pour ES et EC et 9 % pour EM.

Par comparaison a d’autres espéces comme le pistachier (15 % de celluloses), ces valeurs
restent 1égerement faibles (Roche, 2005). Les graines de Lathyrus sativus en contiennent
seulement 1,1 % (Campbell, 1997; Hanbury et al., 1999). La composition des graines de Z.
Jjujuba en cellulose, hémicellulose et lignine est nettement différente de celle rencontrée dans
la coque de tournesol (47 % de celluloses), (23 % d’hémicelluloses) et (29 % de lignines)
(Bazus et al., 1993).
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Conclusion générale

Le suivi phénologique réalisé sur les quatre écotypes de Z. jujuba montre un décalage entre
les quatre écotypes (EC (écotype Choutrana), ES (écotype Sfax), EH (écotype Mahres) et EM
(écotype Mahdia)). Les premiers signes d’activité des bourgeons de Z. jujuba peuvent
apparaitre vers la fin du mois de mars début avril. La floraison commence, pour la majorité
des écotypes a la deuxiéme semaine du mois de mai. Elle peut se poursuivre jusqu’au mois de
juillet avec un maximum de fleurs vers le mois de juin pour ES, EC et EH. EM atteint le
maximum de la floraison vers le mois de juillet. La nouaison puis la maturation des fruits
peuvent Etre observées entre la fin du mois de juillet et la mi-octobre. La comparaison entre
les quatre écotypes montre que ES est I’écotype le plus précoce. Ces décalages peuvent étre
attribués a des conditions génétiques puisque les quatre écotypes sont cultivés dans les mémes
conditions climatiques et édaphiques.

L’étude morphologique s’ajoute a ce suivi phénologique pour accentuer la variabilité entre les
quatre écotypes €tudiés. Les individus du Nord tunisien (EC) offrent des sujets plus
vigoureux, plus haut et plus de ramures. L’écotype EM offre les fruits les plus gros de couleur
marron foncé et a endocarpes rigoureux. L’écotype ES donne les fruits les plus petits de
couleur marron clair et a endocarpes lisses.

Cette variabilité entre les écotypes peut étre expliquée d’avantage en s’appuyant sur d’autres
études tel que I’analyse caryotypique, I’analyse chimique....

L’étude de la composition chimique réalisée sur les trois organes : feuilles, pulpes et graines
des quatre écotypes en question a relevé une grande diversité.

L’huile extraite a partir des différents organes de Z. jujuba étudiés (feuilles, pulpes et graines)
se distingue par sa richesse en acides oléique et linoléique ce qui explique son utilisation en
médecine traditionnelle et en phytothérapie. Cette richesse quantitative est plus accentuée par
la présence d’une gamme des stérols comme le stigmastérol, le B-sitostérol le
campestérol...ou le B-sitostérol est majoritaire pour les quatre écotypes étudiés. Quelque soit
I’organe étudié (graine, pulpe ou feuille), ES est I’écotype le plus riche en ces composé. La
richesse des tocophérols dans ces huiles s’ajoute a cette composition en permettant ainsi une
meilleure conservation de I’huile lors des stockages et assure un bon apport alimentaire
d’antioxydants.

La quantification des protéines montre une gamme d’acides aminés comme la proline, I’acide
aspartique, I’acide glutamique...

D’autre part I’analyse minérale fait ressortir que 1’'azote, le fer et le calcium sont les éléments

majeurs avec la supériorité toujours de ES par rapport aux autres écotypes.
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Cette composition s’ajoute a d’autres composés chimiques comme la rutine, les sucres
peuvent traduire la réaction des arbres (adaptation facile ou pas, état de stress...) aux
conditions du milieu.

Ces résultats soulignent 1’importance de la préservation des ressources génétiques de Z.
Jujuba. 1ls notent que les jujubes peuvent étre exploités pour le développement des divers
aliments fonctionnels, pouvant jouer un rdle important dans la nutrition humaine.

Ainsi des efforts de valorisation et de sauvegarde (mise en défens, plantation) peuvent €tre
suggérés pour permette 1’expansion de cette espéce menacée. D’autre part, il est nécessaire
d’encourager 1’industrie pharmaceutique et / cosmétique a fabriquer des produits a base de

jujubier.
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Annexe 1 : Conditions climatiques de notre station d’étude

Température Max moyenne

ANNEE | JAN | FEV | MAR | AVR | MAI | JUN | JUL | AOU | SEP | OCT | NOV | DEC | MOY

1997 12,8 | 13,9 | 13,2 15 25,8 | 30,6 | 333 30 1237 ] 19,8 | 13,8 | 12,1 | 20,3

1998 11 132 | 129 | 21,2 | 21,3 | 309 | 313 32 1282 20,1 144 | 10,5 | 20,6
1999 11,3 ] 109 | 12,7 | 17,1 | 28,8 | 352 | 32,1 | 362 | 28 | 245 | 143 | 10,3 | 21,8
2000 87 | 11,1 19,7 | 253 28 33,5 | 33,7 | 27,7 199 | 17,5 | 149 | 218
2003 9 15 18,7 | 23,7 | 31,6 | 36,7 | 351 | 27,3 | 24,1 16,8 | 10,8 | 22,6

10,95| 11,62 13,45| 18,34| 24,98| 31,26| 33,38| 33,4126,98| 21,68| 15,36|11,72| 21,42

Température min moyenne

ANNEE JAN |FEV |MAR |AVR |MAI |JUN |JUL |AOU |SEP |OCT |NOV |DEC |[MOY

1997 54 5,7 4,9 55| 13,5 16,7| 18,7 174| 158 11,8 7,11 53] 10,7

1998 4,1 5.8 4,8 9.4 11 17,1 17,8 19,6] 17,5] 115 83| 42| 109

1999 4,7 3,9 3,6 6,1 15,1 17,8 18,1 22| 18,6 15 7,70 48 11,5

2000 2,1 4.4 8 14 154 192] 199] 158| 11,9 92| 69| 115
2003 | - 2,3 5,3 87| 12,7 182| 219| 21,2] 16,3 14,9 8,8 45 12,3
moy 4,075 442| 4,65 7,54| 1326] 17,04| 19,14] 20,02 16,8| 13,02 8,22| 5,14| 11,38

Température moyenne mensuelle

ANNEE | JAN | FEV | MAR | AVR | MAI | JUN | JUL | AOU | SEP | OCT | NOV | DEC | MOY

1997 9,1 9,8 9,1 10,2 | 19,6 | 23,6 26 23,7 1 19,7 | 158 | 104 | 87 | 155

1998 7,6 9,4 8,8 153 | 162 | 239 | 24,5 | 258 | 22,8 | 158 | 11,3 | 7,3 | 15,7

1999 8 7.4 8,1 11,6 21,9 26,5 25,1 | 29,1 | 23,2 | 19,7 11 7.5 16,6
2000 5,4 7,7 13,8 19,6 21,7 26,3 | 26,8 | 21,7 | 15,8 13,3 | 10,9 | 16,6
2003 5,7 10,1 13,7 18,2 24.9 293 | 28,2 | 21,8 | 19,5 12,8 7,6 17,4
7,525 81 9,025 12,92 19,1 24,12 26,24| 26,72 (21,84 | 17,32 11,76 8,4| 16,36
Pluviométrie

ANNEE | JAN | FEV | MAR | AVR | MAI | JUN | JUL | AOU | SEP | OCT | NOV | DEC| moy

1997 120,6 | 31,8 | 15,2 66 17,7 9 5,1 66 |103,9] 424 | 80,3 | 49,9 | 50,658

1998 44,7 | 26,2 | 658 | 27,2 | 273 | 249 0 22,9 | 81,1 | 41,2 | 76,9 | 33,3 {39,292

1999 227,7] 30,6 54 12,6 | 21,5 | 349 10,3 | 434 | 575| 6,5 104 | 59,8 | 55,233

2000 6,8 | 24,5 28,1 | 77,9 6 0 13 |110,2] 359 | 10,2 | 38,6 | 31,927

2003 84,5 | 28,5 | 1195 | 144 | 338 7,5 3 82,6 | 88,8 | 41,6 |179,5]62,155

99,95| 39,52[40,875| 50,68 31,76] 21,72 4,58] 29,66|87,06| 42,96| 62,6]|72,22|47,853

Evaporation

ANNEE | JAN | FEV | MAR | AVR | MAI | JUN | JUL | AOU | SEP | OCT | NOV | DEC| moy

1997 155,4| 158,5 | 150 | 168,7 | 1759 | 218,8 | 255 |217,6 |158,3| 185,9 | 127,3 |159,4|177,57

1998 164,1| 153,1 | 176,1 | 163,1 | 130,2 | 172 | 173,9 | 202 |183,8| 109 93 64,5 | 148,73

1999 61,3 | 65,6 | 1204 | 99,7 | 218,6 | 261,3 | 261,6 | 261,5| 176 | 1072 | 40 | 41,9 [142,93

2000 31,2 | 494 131,5 | 110 | 177,2 | 226,5 | 250,5 |126,7| 72,4 69 67,8 119,29

2003 53,2 | 439 | 118,7 | 954 | 133,3 | 213 | 240,8 | 203,5 137,73

103 ] 106,65 | 148,83 | 140,75 | 158,68 | 207,33 | 229,25| 232,9|161,2| 118,63 | 82,325| 83,4|145,25




Annexe 2 : dosage et analyse des protéines

*Solution d’extraction Tris-Hel pH 7,5 (1M)

11

500ml

250ml

Tri-HCI Ph 7,5 (1IM)

121,14

60,57

30,285

* Bouillon d’extraction (Hurkman and Tanaka 1986, Hence and Bevington 1992, Saravanan

and Rose 2004)

Sucrose 11,98 23,96 |59,9 119,8 239
Tri-Hcl 25 50 125 250 500
EDTA 0,7306 | 1,4612 | 3,653 7,306 14,6
kCl 0,3728 | 10,7456 | 1,864 3,728 7,45
PMSF 0,0174 | 0,0348 | 0,087 0,174 0,348
2 mercaptoethanal 1 2 5 10 20
Dans I’eau déionisée 50 100 250 500 1000

NB: Le PMSF et le 2 mercaptoethanal sont additionnés en dernier lieu juste avant la réaction.

* Bouillon de précipitation (Hurkman et Tanaka 1986)

Ammonium d’acétate (g) | 0,7708 1,5416 2.,3124 3,0832 3,894
Mekanal (ml) 100 200 300 400 500
*Tonpon de resupension (saravanou et rose 2004)

urée 4,2042 | 8,4084| 12,6126 16,8168 | 21,021
Thiourea 1,5221 3,0442| 4,5663| 6,0884| 7,6105
CHAPS 0,4 0,8 1,2 1,6 2
DTT 0,0808( 0,1616| 0,2424| 0,3232 0,404
CA Ph 5-7 ml 0,1 0,2 0,3 0.4 0,5
CA Ph 3-10 ml (Carrier Ampholate) 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Eau déionisée 10 20 30 40 50

NB: préparer la solution puis séparer en épandaff et stoker au congélateur




Annexe 3 : Courbe d’étalonnage
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Fig. Courbe d’étalonnage de la gamme étalon du sérum d’albumine bovine.

* Composition de la gamme étalon

0,2

¥

27.614x + 00,4299
il =0,9857 e

Cilwg)

0.3 0.4

tube 0 4 6 8 10 12
H20 800ul

Reactif Brad Ford (ul) 200u1 (1mg/ml)

BSA (1mg/ml) 0 4 6 8 10 12

Nb BSA: Bovin Sérum Albumine




