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Résumé

Les graines de la chataigne d’eau Trapa natans L. sont récoltées, séchées a
température ambiante puis broyées. Il est obtenu une farine trés fine. Il est déterminé
la composition biochimique et la mise au point d’une gélose nutritive. La teneur en
protéines totales est établie par la méthode Kjeldahl (% Nx6,25). L’extraction des
différents groupes protéiques est réalisée selon le fractionnement sélectif d’Osborne.
Les lipides sont isolés au Soxhlet. Les acides gras sont mis en évidence par
chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CPG-MS).
Les taux d’amidon, d’amylose et d’amylopectine et des sucres réducteurs et totaux
sont évalués par spectrophotométrie. La vitamine C est dosée par méthode
volumétrique. 11 est utilisé I’indophénol 2.6 dichlorophénol. Les vitamines A et E sont
mesurées par spectrophotométrie. Les cendres sont calculées aprés minéralisation
dans un four a moufle a 550C° pendant 6 heures. Les éléments minéraux sont révélés
par absorption atomique (SAA). La gélose nutritive est préparée a partir de la farine
de la chataigne d’eau avec de 1’eau et de 1’agar-agar uniquement. Chaque boite de
Petrie contenant le produit passé a I’étuve est incubée pendant une nuit a 37C° et
28C° et examinée pour détecter les contaminants. Elle est employée pour la culture
de souches bactériennes et fongiques en présence et en absence d’oxytétracycline.
Pour I’étude statistique, 1l est utilis¢ ’analyse de la variance a un critere de
classification modeéle fixe (ANOVA) et le test de Tukey. Les calculs sont réalisés au
logiciel MINITAB version 16.0. Les résultats montrent que le taux de protéines
totales est 6,97+0,2% et les groupes protéiques mis en évidence sont les albumines et
les globulines. L’amidon est le composé le plus important. Il a une proportion de
59,33+0,6% dont 70 et 30% sont de I’amylose et I’amylopectine respectivement. Les
sucres totaux et réducteurs sont consécutivement 5,32+0,6% et 1,23+0,3%. Les
lipides libres constituent 3,15+0,05%. Les vitamines C, E et A représentent
successivement 4,56+0,5 mg/100g, 0,26+0,04 mg/100g et 3,66+0,4Ul/g. les cendres
sont considérables. Elles sont évaluées a 2,93+0,06%. Les quantités de fer, zinc,
cuivre, manganese, chrome, cadmium sont consécutivement 31,05ppm, 21,85ppm,
6,58ppm, 7,86ppm, 4,04ppm, 0,14ppm. Le fer et le zinc sont les principaux élements
minéraux. Les différents types d’acides gras identifiés aprés I’hydrolyse de la matiere
grasse extraite sont I’acide Myristique (C14:0), I’acide Palmitique (C16:0), 1’acide
palmitoléique (C16:1), 1’acide Stéarique (C18:0), ’acide oléique, (C18:1)I’acide



¢laidique (C18:1trans9), 1’acide Arachidique (C20:0), I’acide dihomo y-linolénique
(C20:3), l’acide linoléique (C18:2), I’acide Undécanoique (C11:0), I’acide
Tridecanoique (C13:0), I’acide Pentadecanoique (C15:0), I’acide Margarique (C17) et
I’acide Tricosanoique (C23:0). De la gélose nutritive preparée, le milieu de culture
est de bonne qualite, il est stérile. Sa transparence parfaite permet de tout déceler. En
absence d’oxytétracycline, les souches bactériennes et fongiques se développent. En
présence de I’antibiotique a 0,25 mg/ml et 0,5 mg/ml les bactéries Gram+ et Gram-
sont totalement inhibées alors que les champignons évoluent. L’isolement de
Fusarium sp, Pyrenophora tritici et Septoria nodorum est possible. Ces myceétes se
caractérisent par des vitesses de croissance mycéliennes rapides. L’analyse statistique
révele I’existence d’une différence trés hautement significative (P < 0,001) entre les
effets des concentrations distinctes Omg/ml, 0,1mg/ml, 0,25mg/ml et 0,5mg/ml du
bactéricide sur le déploiement de Pyrenophora tritici et Septoria nodorum. Il n’y a
aucune influence de I’antibactérien a 0,Img/ml, 0,25mg/ml et 0,5mg/ml sur la

croissance de Fusarium sp.

Mots clé : Trapa natans- Chataigne d’eau douce - Lac Oubeira - Protéine — Glucide -
Lipide.



Abstract

The seeds of the water chestnut Trapa natans L. are harvested, dried and then ground
at room temperature. It's got very fine flour. It is determined the biochemical
composition and the development of a nutrient agar. The total protein content is
determined by the Kjeldahl method (% N x 6.25). The amylose, amylopectin, total
sugars and reducing sugars are measured by spectrophotometry. The percentage of
starch is the sum of the amounts of amylose and amylopectin. The lipids are isolated in
a rotary evaporator and Soxhlet. Vitamin C is dosed by volumetric method. It is used
indophenol 2.6 dichlorophenols. Vitamins E and A were measured by
spectrophotometry. The ash is calculated after mineralization in a muffle furnace at
550 ° C for 6 hours. Fatty acids are identified by gas chromatography coupled to mass
spectrometry (GC-MS). The minerals were found by atomic absorption (AAS).
Nutrient agar consists of the filtrate recovered after dispersion of the flour of the seeds
in distilled water and the agar. Each box Petrie containing product passed the oven is
incubated for 24 hours at 37 ° C and 28 ° C. It is examined to detect contaminants. The
substance is used for the culture of bacterial and fungal strains in the presence and
absence of oxytetracycline. For the statistical analysis, there is used the analysis of
variance for a fixed model ANOVA (ANOVA) and Tukey's test. Calculations are
made in MINITAB software version 16.0. The results show that the total protein rate
is 6.97 £ 0.2%. Starch is the most important compound. It has a proportion of 59.33 +
0.6% 70 and 30% of amylose and amylopectin. The total and reducing sugars are 5.32
+ 1.23 + 0.6% and 0.3% respectively. Lipids are 3.15 + 0.05%. Vitamins C, E and A
represents consecutively 4.56 + 0.5 mg / 100 g, 0.26 + 0.04 mg / 100g and 3.66 +
0,4U1 / g. the ashes are considerable. They are estimated at 2.93 + 0.06%. The
amounts of iron, zinc, copper, manganese, chromium and cadmium are consecutively
31,05ppm, 21,85ppm, 6,58ppm, 7,86ppm, 4,04ppm and 0,14ppm. Iron and zinc are the
principal minerals. The different types of fatty acids identified by hydrolysis of the
fatty material are extracted myristic acid (C14: 0), palmitic acid (C16: 0), stearic acid
(C18: 0), the arachidic acid (C20: 0), palmitoleic acid (C16: 1), oleic acid (C18: 1),
elaidic acid (C18: 1trans9), linoleic acid (C18: 2), the octadecatrienoic acid (C18: 3),
the dihomo y-linolenic (C20: 3), undecanoic acid (C11: 0), tridecanoic acid (C13: 0),
pentadecanoic acid (C15: 0) , margaric acid (C17) and tricosanoic acid (C23: 0). Of



the prepared nutrient agar, the culture medium obtained is of good quality, it is sterile.
Its perfect transparency allows everything detect. In the absence of oxytetracycline,
bacterial and fungal strains develop. In the presence of the antibiotic to 0.25 mg / ml
and 0.5 mg / ml Gram + and Gram- bacteria are completely inhibited whereas fungi
evolve. Isolation of Fusarium sp, Pyrenophora tritici and Septoria nodorum is
possible. These fungi are characterized by rapid mycelial growth rates. Statistical
analysis reveals the existence of a very highly significant difference (P < 0.001)
between the effects of different concentrations Omg / ml, 0.1mg / mL, 0.25 mg / ml
and 0.5 mg / ml of the bactericide deploying Pyrenophora tritici and Septoria
nodorum. There is no influence of antibacterial 0.1mg / mL, 0.25mg/ml and 0.5 mg /

ml on the growth of Fusarium sp.

Keywords: Trapa natans, Water chestnut — Lake Oubeira - Protein - carbohydrate -
lipid.
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INTRODUCTION

La chataigne d’eau Trapa natans L. est une plante aquatique flottante annuelle. Elle
appartient a la famille des Trapaceae. Elle pousse dans les étendues d'eau peu
profondes, les étangs ou les terres marécageuses dans les pays tropicaux et
subtropicaux (Takano et Kadono, 2005). Sa large propagation lui permet d’envahir
le site et de s’en accaparer (Groth et al; 1996). Traditionnellement, elle est
employée pour divers applications médicinales (Anjaria et al., 2002), (Khare, 2007).
Certaines études pharmaceutiques ont montré ses vertus thérapeutiques (Parekh et
Chanda, 2007; Saraf et al., 2007; Parekh et Chanda, 2008; Agrahari et al., 2010;
Panda et al., 2010; Prashanto et al., 2011; Patel et al., 2011; Das et al., 2011;
Bhattacharya, 2011). La graine a été utilisée dans I’alimentation humaine ou animale
(Kalita et al., 2007). Elle est consommeée essentiellement sous forme de légume cuit
ou de farine. D’aprés Puste, 2004 et Lee et Hwang, 1998, elle a une teneur en
protéines égale a 1,74%. Pour Kalita et al., 2007, le taux des substances protéiques
est 11,4%. Selon Lee et Hwang, 1998, les lipides sont évalués a 0,06%. Pour
Kalita et al., 2007, le pourcentage de la matiere grasse est 8,0 %. Gani et al., 2010
analysant 1’amidon de la graine de cette espece vegétale de trois lacs différents
obtiennent  des proportions de 85%, 80% et 97,5%. Les propriétés de ce
biopolymere révelent la possibilité de D’apporter comme ingrédient lors de la
préparation de certains aliments. Les sucres totaux et réducteurs sont 5.63 et 1.27 %
respectivement (Akash et al., 2012; Singh et al., 2010). Par rapport aux minéraux, le
potassium, le fer et le manganése représentent consécutivement 0,41%, 0,21% et
0,08% (Lee et Hwang, 1998). Sa valorisation trouve son intérét car elle rassemble
dans sa composition tout ce qui est necessaire en protéines, lipides, glucides,
minéraux ...Elle a donc sa place et son utilité. Son utilisation pour la fabrication de
supports favorables au développement de microorganismes est possible. Elle peut
permettre de produire des milieux de culture microbiens. Ces derniers sont formés

de matiéres biologiques ou chimiques, créent un environnement propice a la culture
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d’organismes microscopiques identifiés (Jerome et al., 2004). Ils sont soit
commercialisés sous formes de produits préts a I’emploi en tubes ou en récipients a
couler en boites de pétrie et comme substances déshydratées a reproduire et a étaler,
soit préparés au laboratoire (Guiraud, 2003). Ils constituent une grande variété en
relation avec la différence des besoins nutritifs des germes. Il y a ceux dits
synthétiques dans lesquels tous les constituants sont précisés. Ils sont liquides ou
gélifiés par ’agar (Prescott et al., 2010). Certains appelés semi-synthétiques
contiennent des composants définis chimiquement, mais aussi quelques composés
naturels, aussi spécifiés que possible (Lambian et Germann, 1969). Il existe
d’autres, d’origine animale ou végétale, de réalisation empirique, de constitution
complexe mal connue. Ils sont classés selon leur fonction. Pour ce qui est de
I’isolement, ils laissent se développer de multiples espéces bactériennes (Gaillet,
2011). Par rapport a ’enrichissement, ils fournissent les nutriments et les conditions
convenables a I’évolution d’un seul microbe (Gerard et al., 2003). Quant a la
sélectivité, il est employé ceux facilitant la culture de certaines bactéries aux dépens
d’autres (Singleton et al., 2005). C’est donc dans ce contexte de composition
biochimique que s’inscrit ce travail consacré a I’obtention de données pour la graine
de la chataigne d’eau Trapa natans L. du lac Oubeira d’El-Kala dont nous ne
connaissons a priori rien, a ce jour, concernant la composition biochimique pour la
préparation d’une gélose nutritive qui fournit un milieu de croissance idéal pour des

microorganismes.
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I. Recherche Bibliographique

I.1. Région d’El-Kala et son climat

La région d'El-Kala se trouve a I'extréme Nord-est de I'Algérie. Elle a une
pluviométrie moyenne annuelle de 910 mm et un maximum d'environ 1200
mm/an, pour 115 jours pluie/an. La pluviosité dans cette région est conditionnée
par deux phénomeénes météorologiques importants. Il s’agit , des perturbations
cycloniques d'origine atlantique de I'Ouest et du Nord-Ouest qui, aprés avoir
traversées I'Espagne et une partie de la Méditerranée Occidentale, affectent le
Nord-est algérien et des dépressions qui prennent naissance en Mediterranée
Occidentale (De Bélair, 1990). D'une maniére générale, laregion d'El- Kala est
située dans le climat méditerranéen chaud avec des températures pouvant atteindre
45 C°. Les températures les plus basses sont enregistrées en altitude durant
I'niver, avec 5 a 6 mois de gelée blanche par an. Au niveau de la mer,
les températures atteignent tres rarement 0 °C (Benyacoub et Chabi, 2000).
Les mois les plus froids sont janvier et février tandis que juillet et aout sont
les plus chauds. Elle est I’'une des régions les plus humides de 1’Algérie. De plus,
elle renferme un complexe lacustre particulier et imposant du point de vue
superficie. Il y existe les plus grands lacs d’eau douce d’Algérie reconnus
d’importance internationale (Kadid, 1989). Les vents dominants sont de
Nord-Ouest, avec une vitesse moyenne variant de 3.3 a 4.8 m/s. En été, ils
deviennent Est - Nord-Est. Parfois, ils tournent au secteur Sud et deviennent un
dangereux facteur déclenchant d'incendies de foréts. Son parc national (P.N.E.K)
crée par le décret 83/462 du 13.07.83 est erigé en zone protégée en 1991 par
'UNESCO dans le but de la conservation du patrimoine naturel Algérien. Il
s’étend sur superficie de 76438 ha soit 26% de I’espace de la wilaya d’El-Taref. Il
regroupe neuf communes. : El-Kala, El-Taref, Ain Assel, Souarekh, EI Aioun,
Berrihane, Ramel Souk, Bougous et Bouteldja. 1l est limit¢é a  I'Est par la
frontiere Algéro-Tunisienne, au Nord par la mer Méditerranée, a ['Ouest par
I'extrémité de la plaine alluviale d'Annaba et enfin au Sud par le contrefort des

monts de la Medjerda. Ses coordonnées géographiques sont 36°52' N de latitude
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Nord et 8°27' E de longitude au niveau de laville d'El-Kala (Benyacoub, 1993).
D'une superficie de 78 438 ha, il est subdivisé en trois principaux secteurs :
le secteur de Brabtia, le secteur de Tonga et le secteur de Bougous
(Oulmouhoub, 2005). La figure Nel montre la localisation du parc National
d'El-Kala (P.N.E.K). Les principaux lacs et les zones marécageuses sont donnes
dans le tableau Nel. Les lacs Tonga et Oubeira font partie des sites classés
« A ». Ces derniers sont protégés par la convention RAMSAR relative aux zones

humides d’importance internationale.

I.2. Description du lac Oubeira d’El-Kala

Le Lac Oubeira est situé @ 3 Km a I'Ouest de la ville d'El-Kala. Les
Coordonnées géographiques sont: Longitude : 36°50' N Latitude : 08°23'E

Altitude : altitude moyenne 25 métres
Superficie : 3.160 hectares

Le lac Oubeira est situé prés des lacs Mellah et Tonga. La figure Ne 2 montre la
localisation géographique du lac Oubeira d’El-Kala. C’est un lac endoréique d'eau
douce d'origine naturelle occupant une superficie de 2.200 hectares de forme
subcirculaire. Il est situé au centre d'un bassin versant de 9.900 hectares, a 4
kilométres a vol d'oiseau de la mer. Il est trés important pour I'hivernage des oiseaux
d'eau et, a un degré moindre, pour la nidification de quelques espéces rares. 1l abrite
une flore aquatique intéressante dont la chataigne d'eau Trapa natans L., le
nénuphar blanc Nymphaea alba et le Nénuphar jaune Nuphar luteum. Il est
également le lieu d'une pécherie artisanale. 1l est entouré par un cercle de collines de
nature argilo-gréseuses, formant un bassin versant de 9800 ha (De Bélair, 1990). I
est dominé au Nord-Ouest par Djer El Ouasaa (132 m), au Nord-Est par Kef
Bou Merchéne (164m) dont la pente s’achéve au niveau de la rive Ouest.
Les collines de la forét de Brabtia constituent une limite commune entre les
bassins versants de 1’Oubeira et du Mellah. Au Sud-Ouest du lac s’éleve jusqu’a
188m la forét de I’Oubeira. La rive Est du lac est longée par la route national
44. 1l se situe dans un complexe de zones humides qui viendrait en troisiéme

position aprés ceux du Delta de I'Ebre, en Espagne et la Camargue en France.
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Figure 1. Localisation du Parc National d'El-Kala (P.N.E.K).
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Tableau MNel. Principaux Lacs et zones marécageuses du Parc Nationale d’El-kala
(P.N.E.K)

Lacs et Marécages Superficie Pourcentage par rapport au
(Ha) P.N.E.K
Lac Tonga 2600 3,40
Lac Oubeira 2200 2,87
Lac Mellah 860 1,12
Marécages de Bourdim 22 0,02
Lac Bleu 06 0,007

Ourl teboul Oued Demnet EL-KALA
Errihane .
ElfRioun
Oued
DDDDDDDDD Boumerchen
ALGERIE
Lac Oubeira Oued
Degrah
Bougous
]
“ El-Frin
TUNISIE [ |
0 KM
—_—
. Oued Kebir
Oued Messida
ALGERIE
et oi_EDKH - Ain Assel 0 skm

Figure 2. Localisation géographique du Lac Oubeira d’El- Kala (Mohamed Sahli et al; 2015).
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Il est en forme de cuvette a fond plus ou moins plat Iégérement incliné vers le
Nord, d'origine naturelle ayant une profondeur maximale de 4m. La profondeur
moyenne est de 1,24 m. Il contient un volume de vase de 30.207.685,30 m°. Le
volume d'eau varie selon les saisons. En période estivale, il est de 22.031.078,80
m® avec une profondeur moyenne de 0,96 m et en période hivernale un volume
d'eau de 32.535.096,80 m* avec une profondeur moyenne de 1,24 m. Le substrat
est entierement composé d'argile de Numidie datant du Tertiaire, avec la présence
tout autour de dépdts récents du Quaternaire. Les alluvions limoneux datant du
Quaternaire, sont localisés au Sud-Est du lac. Le bassin versant occupe une
superficie de 9919,35 ha. Le lac est alimenté par quatre oueds dont le plus
important, I'oued Messida au Sud-Est, recueille les eaux de crues de I'oued El-
Kebir au Nord d'El Tarf. En été le systeme hydrologique fonctionne dans le sens
inverse donnant a cet Oued la particularité de couler dans les deux sens (affluent et
émissaire). Les autres affluents du lac sont Oued Demnet-Errihane au Nord,
Oued Boumerchéne au Nord-Est, Oued Degrah a I'Est et de petits affluents des
collines avoisinantes, qui forment des ripisylves. La température de l'eau varie de 8,8
a 15,2° au mois de janvier. L'évaporation moyenne est de 74,15 mm, avec un
maximum de 152,08 mm et un minimum de 22,47 mm. Les eaux sont trés turbides
surtout en hiver avec un pH variant entre 8 et 10,65. 1l abrite des populations
d'espéces animales et végétales parmi lesquelles plusieurs sont rares. Une ceinture
d'Hélophytes indispensable a la nidification des oiseaux d'eau. Parmi les especes
rares et trés rares, il y a chataigne d'eau Trapa natans (unique station en Algérie), le
Nénuphar blanc Nymphaea alba, le Nénuphar jaune Nuphar luteum ( Seule
station Nord-africaine pour cette espéce qui auparavant existait aussi au niveau du
Lac noir, situé au Nord-Ouest de [I'Oubeira), le Polygonome Polygonum
senegalense, le Scirpe incliné Scirpus inclinatus et I'Utriculaire Utricularia
exoleta. Globalement, deux formations d’hélophytes dominent a 1’Oubeira. Il s’agit
de scirpaie, occupant la zone Sud -Ouest, protégée des vents dominants Nord-
Ouest. Typhaie, occupant le Nord-Est et le Nord, zones plus exposées aux vents,
montrant une structure assez fragmentée. Ces deux formations ne forment pas

de peuplements purs mais Scirpus inclinatus (en melange avec Scirpus lacustris) et
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Typha angustifolia sont les espéces les plus abondantes. A plusieurs endroits, 1’une
colonise faiblement 1’espace de I’autre. Cependant, a 1’Ouest, ces deux espéces sont
nettement en mélange. Dans d’autres zones, elles forment des taches pures. Le vrai
roseau Phragmites australis, est peu présent dans le lac. Des sujets se trouvent en
mélange avec les scirpes ou les massettes et représentent, de ce fait, un habitat de
nidification tres peu utilisable par les oiseaux. La zone limnétique est colonisée par
un important herbier flottant d’hydrophytes composé essentiellement de Myriophylle
Myriophyllum spicatum, de Ceratophylle Ceratophyllum demersum et de chataigne

d’eau Trapa natans L.

1.3. Présentation de la Chataigne d’eau

La famille des Lythraceae se compose de 28 genres et 600 espéces. Les genres
sont principalement dans les régions tropicales et subtropicales. Le genre Lythrum
est diversifié en Amérique du Nord et en Eurasie. 19 genres sur 28 comprennent
une ou deux especes. La famille reconnaissant deux tribus trés artificielles et
quatre sous-tribus est largement réorganisée afin de refléter les relations révélées par
les analyses phylogénétiques moléculaires et une meilleure connaissance
morphologique et chromosomique des taxons. La macre nageante ou chataigne d’eau
appartient a la famille des Trapaceae ou des Lythraceae. Les tableaux Ne 2 et Ne 3
montrent successivement la classification botanique de Trapa natans L. et les
groupes de Trapa natans L., Trapa bicornis et les autres taxons. Elle provient
vraisemblablement des régions paléotropicales et chaudes de I’Eurasie. L’espece
fossile Trapa macropoda Miki est déterminée au Japon. La plante colonise les étangs,
les mares et les canaux a eaux peu courantes eutrophes de pH 6,7 a 8,2. Elle
s’enracine sur des fonds de 0,50 m a 2 m et sur des vases pouvant méme s’assécher
1’été. 1l existe des formes terrestres de la plante. Ses racines sont longues et multiples.
L’espece se rencontre en Asie, en europe méridionale et centrale, en afrique du nord,
et en afrique tropicale méridionale. C’est une plante envahissante qui peut priver les
eaux de soleil et d’oxygeéne et donc de provoquer la mort des poissons. C’est une
plante annuelle a rosettes de feuilles flottantes comme les nénuphars mais beaucoup
plus petites. Ces feuilles supérieures de 3 ou 4 cm de longueur ont un limbe

rhomboidal fortement denté de part et d’autre de la pointe. Elles sont velues sur
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Tableau AN22. Classification botanique de 1’espéce Trapa natans L.

Régne Plantae
Sous-regne Tracheobionta
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Rosidae
Ordre Myrtales
Famille Trapaceae
Genre Trapa
Espeéce natans

10
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Tableau ANe3. Groupes de Trapa natans L., Trapa bicornis et les autres taxons
(Couderc, 2010).

T. quadricornis Stokes = Trapa verbanensis De Not. (Italie) = T. natans
T. quadrispinosa Roxburgh (est de I’Inde : Assam).
T. natans L. var. natans = Trapa tuberculifera V. N. Vassiliev (Sibérie orientale,
Mandchourie)
T. muzzanensis Flerow = T. natans L. var. inermis Mao
T. conocarpa (F. Areschoug) Flerow = T. uralensis V. N. Vassiliev (Oural)
T. carinthiaca (G. Beck) V. Vassiliev, T. europaea Flerow
T. brevicarpa Jankovic (Yougoslavie), T. hungarica Opiz = T. natans
_i T. colchica Albov (Russie centrale), T. natans var. cruciata Glick,
2 T. rossica V. N. Vassil. (Russie occidentale) = T. septentrionalis V. N. Vassiliev (Russie et
% Serbie) = T. spryginii V. N. Vassil. = T. natans
§ T. maeotica Woronov = T. natans, T. longicarpa Jankovic (Yougoslavie).
=2 T. ucrainica V. N. Vassiliev (Ukraine)
= T. cruciata (Gliick) V. Vassiliev (Russie) = T. metschorica (Ukraine)
© T. astrachiana (Flerow) Winter = Trapa caucasica var. astrachiana Flerow = T. Kasachstanica
3 V.N. Vassiliev (Asie centrale, Sibérie)
6 T. natans L. var. rubeola Maxim., forma viridis Sugimoto = T. kazakorum Vasil’ev =T.
krauselii Vasil’ev (Europe centrale et Pologne).
Trapa japonica Flerow = T. korshinskyi V. N. Vassil. = T. Litwinowii V. N. Vassil. (Asie
centrale, Sibérie) = T. natans var. incisa Makino = T. incisa var. quadricaudata Gliick = T.
maximowicii Korsh. (Asie boréale) = T. mammilhfera Miki = Trapa incisa Sieb. et Zucc.
(Japon) = Trapa manshurica Flerow (Mandchourie, Sibérie) = Trapa maximowiczii
Korsh var. tonkinensis Gagnep. (Chine, Corée, Japon, Laos, Vietnam, Asie russe) = T.
jeholensis Nakai (Mandchourie, Japon).
T. bicornuta L.
2 T. bicornis Osbeck var. bicornis
‘g Trapa bicornis Osbeck var. bispinosa (Roxb.) Makino
el Trapa bispinosa Osbeck = Trapa natans var. bispinosa (Roxb.) Makino (Nord Cameroun et
s § Afrique).
S 2| Trapa bicornis Osbeck var. cochinchinensis (Lour.) Gliick ex Steenis.
'a_) O| Trapa bispinosa Roxburgh var. culta Hu
S Trapa bispinosa var. incisa Franch. et Sav.
g Trapa taiwanensis Nakai = Trapa bicornis var. taiwanensis (Nakai) Z. T. Xiong (Formose)
Trapa pseudomasa Nikai
T. castanea Gilib.
T. laevis Presl. Ex Nym.
T. wolgensis Vasn’ev (Russie occidentale)
o T. sibirica Flerow (endémique en Sibérie)
s T. tranzschelii V. N. Vassal (Sibérie et Chine)
ié T. sinensis Oliv. = T. chinensis Lour.
4 T. caspica V. N. Vassiliev
g T. alatyrica Sprygin ex V.N. Vassil. = T. okensis Vasil’ev (Russie occidentale)
< Trapa congolensis V.N. Vassiliev
Trapa austroafricana Vassiliev (Afrique)
T. algeriensis V. N. Vassiliev = T. araborum V. N. Vassiliev (Algérie) = numidica N. V.
Vassiliev
T. kashmirensis W<jcicki (Cachemire).

11
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la partie inferieure, du moins sur les nervures, et glabres sur la partie supérieure.
Elles possedent des pétioles pouvant mesurer jusqu’a 15 cm de longueur, renflés en
vessies apres la floraison pour servir de flotteur au fruit relativement lourd a
maturité. Sa tige dressée de 10 cm a 2 m. est pubescente en haut. La figure Ne 3
montre les feuilles sous forme de rosette de la plante. En juillet- ao(t, cette espece
végétale posséde des fleurs blanches solitaires de 8 a 10 mm de diametre a
I’aisselle des feuilles, briecvement pédonculées, avec un calice a segments
triangulaires, quatre pétales entiers, quatre étamines et quatre sépales triangulaires.
La fleur blanchatre est montrée dans la figure Ne 4. Le fruit est volumineux
comme une noix tétraédrique muni en général de quatre pointes solides piquantes
et barbelé d’aspérités vers la limite de la partie adhérente au calice. Il est d’abord
de couleur verdatre a brun clair comme présenté dans la figure Ne 5. Il devient ensuite
brun foncé puis finit par tomber au fond de 1’eau en octobre. Ces quatre pointes de 5
a 10 mm chacune correspondant a une évolution des dents du calice, donnent au fruit
une forme de chaussetrappe. Il ne s’ouvre jamais par dessiccation. Cette dureté
n’empéche pas sa germination au fond de 1’eau. La plante se reproduit aussi par voie

végétative. Le fruit sec est montré dans la figure Ne 6.

|.4 Effets de la propagation de la chataigne d’eau

Dans les zones humides d'eau douce eutrophe, les communautés mono
spéecifiques de macrophytes a feuilles flottantes comme Trapa natans L., sont
tres courantes et forment des prairies denses (Sculthorpe, 1967; Scheffer et al.,
2003). Les pics de la biomasse jusqu'a 10 kg / m 2 par rapport a la masse humide
sont genéralement atteint en été, lorsque le couvert de macrophytes peut couvrir
entierement la surface de l'eau. En conséquence, la couverture végétale a un
impact fort sur l'eau et la chimie des sédiments, ainsi que sur I'élément biotique
des écosystémes aquatiques (Caraco et Cole, 2002). les peuplements denses de
macrophytes limitent la pénétration de la lumiére dans I'eau et libérent de I'oxygéne
directement dans l'atmosphére, provoquant l'appauvrissement en oxygéne (Frodge
etal., 1990; Cattaneo etal., 1998). Des études montrent que I'hypoxie est plus

12
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Figure M3. Feuilles sous forme d’une rosette de la chataigne d’eau

(Couderc, 2010).

FigureA24. Fleur blanchatre de la chataigne d’eau (Couderc, 2010).

13
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Figure Ne6. Fruits secs avec les épines de la chataigne d’eau.

14
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fréquente dans les lits flottants de Trapa natans, plutdt que dans les prairies
submergées de Vallisneria americana Michx. (Caraco et Cole, 2002). Pour les
macrophytes des zones humides il est développé un certain nombre de stratégies
d'adaptation pour permettre la réduction de la colonisation des environnements
(Crawford, 1992; Armstrong et al., 1994). Les aérenchymes est un exemple de
tissu lacunaire qui permet le transport de gaz (Armstrong, 1978; Dacey, 1980;
Visser et al., 1997). Parallelement, le transport des produits finis gazeux de la
respiration et des procédés de fermentation vers le haut par les lacunes du tissus
de pores des eaux dans I'atmosphere est beaucoup plus rapide que celui par simple
diffusion moléculaire a travers la colonne d'eau (Whiting et Chanton, 1996). Les
zones humides d'eau douce contenant des macrophytes émergents sont également
reconnues comme des sources potentielles de CH, dégagé dans l'atmosphere. Les
plantes aquatiques entrainent une diminution des éléments nutritifs dans les
écosystémes aquatiques en raison de I'absorption d'azote et de phosphore nécessaires a
la croissance. Ainsi, les macrophytes ont un effet bénéfique sur I'amélioration de la
qualité de l'eau, et sur la dynamique des nutriments surtout en été dans les lacs
eutrophes (Scheffer, 1998; Van Donk et Van de Bund, 2002; Takamura et al.,
2003; Gross et al., 2007). L'état de l'eau claire dans les lacs peu profonds est
maintenue grace a une végétation abondante (Scheffer et al., 1993; Scheffer et Van
Nes, 2007). Les phénoménes ci-dessus suggérent l'existence dans de nombreux lacs
d'une relation antagoniste entre la quantité de phytoplancton, et les récoltes de
macrophytes (Van Donk et Van de Bund, 2002; Ruggiero et al., 2003; Hilt et
Gross, 2008). Les macrophyteset le phytoplancton sont généralement en concurrence
pour l'absorption des nutriments et la disponibilité de la lumiere. Il est indiqué que,
en plus de la concurrence pour les éléments nutritifs, une substance extraite de
macrophytes inhibe la croissance du phytoplancton (Hogetsu et al., 1960). Il est
montré l'importance des effets allélopathiques sur la croissance du phytoplancton
(Gopal et Goel, 1993; Gross, 2003; Gross et al., 2007). Fukushima et al., 2000
suggerent que la couverture de plantes a feuilles flottantes (Trapa sp., Brasenia
schvebri et Fryeri potamogeton) dans un petit étang d'irrigation tend a réduire la

concentration de chlorophylle a. Trapa et Nelumbo qui appartiennent aux groupes
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de plantes a feuilles flottantes et émergentes sont souvent dominants dans les lacs
peu profonds eutrophisés naturels et artificiels localisés aux régions temperées et
tropiques (Cook, 1990). Les plantes du genre Trapa L. comme Trapa natans L. sont
des espéces envahissantes notables (Hummel et Kiviat, 2004). Dans la partie
inférieure du  fleuve Hudson (New York, Etats-Unis), les lits mono-spécifiques
denses de Trapa natans L. occupant plus de 30% de la zone peu profonde végetalisée
provoque une hypoxie sévére au cours de la période de croissance (Nieder et al.,
2004; Caraco et Cole, 2002; Goodwin et al., 2008). Dans cette riviére, des
changements drastiques dans la structure de la communauté biologique et dans les
processus de I'écosysteme sont attribués a l'invasion par Trapa natans L. (Feldman,
2001; Kornijo'w et al., 2010; Tall et al., 2011).

1.5. Composition chimique et biochimique de la graine de la

chataigne d’eau

Des résultats concernant la composition chimique et biochimique de la
chataigne d’eau Trapa natans L. sont indiqués dans le tableau Ne 4. Ils différts d’un
auteur a Dautre. Ils sont fonction des conditions environnementales. D’aprés
Rao et al., 2011, I'étude phytochimique de Trapa natans L. a montré la présence
d'un polysaccharide non réducteur, de calcium, des chlorures, des bromures, de la
vitamine K et de la pyridoxine. Les glycosides, les alcaloides, les stéroides, les
protéines et les tanins ne sont pas trouvés. Le fruit est riche en amidon et en
manganese et contient plus de calcium, de fer et de phosphore que le riz. La
chataigne d'eau a une teneur en amidon par rapport a la matiére séche relativement
élevée de 65-80% (Yang et al., 1978). L'amylographe Brabender d'amidon a montré
que la température de collage de ’amidon est de 71° C et que sa viscosité est faible.
Cette derniére reste constante pendant le chauffage et augmente légérement aprés
refroidissement (Hizukuri et al., 1988). L'amylose est composée de trois composants

différents par la taille moléculaire et le nombre de chaines. 1l est signalé la chaleur
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Tableau Ne4. Compositions chimiques et biochimiques de la chataigne d’eau Trapa

Auteurs

Leung et al; 1972

P. Kalita et al; 2007

Singh et al; 2010

Babu et al; 2011

Compositions chimiques et biochimiques

Eléments Quantités | Eléments Quantités | Eléments Eléments | Quantités
/100g /100g Quantité /100g
S
(%)
énergie 117 kcal | énergie 347 keal humidité | 81,12% | Fer 11,76 - 16,10
mg
humidité 66,4 g humidité 7649 protéines | 1,87% Zinc 3.86 - 8.22mg
protéines 41¢ protéines 1149 lipides 0,36% Manganés | 0.66 - 1,80mg
e
Lipides 0449 lipides 80¢g sucres 5,635% | Cuivre 0,68 - 1,24mg
totaux
Glucides 27,8 ¢ glucides 67,39 fibre 0,72%
totaux totaux
fibres 08¢ fibres 429 cendres 1,33%,
cendres 139 cendres 13,3 ¢ sucres 1,27%
réducteurs
Calcium 54 mg Calcium 2ppm sucres 4,36%
non
réducteurs
Phosphore | 114 mg Phosphore | 0,9 g/ kg
Fer 1,2mg Zinc 1,4 mg
Sodium 21 mg, Sodium 5mg
Potassium | 452 mg Potassium | 27,7 mg
[B-caroténe | traces caroténoide | 0,2 mg
thiamine 0.13 mg matiére 879
organique
riboflavine | 0.06 mg Magnésium | 25,1 mg
niacine 2.0mg Cuivre 0,1 mg
Vit C 7 mg Vit E 61,3 mg
Vit C 3mg
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élevée et la stabilité au cisaillement de la suspension d'amidon. Les motifs de
diffraction aux rayons X de I'amidon révélent une cristallinité de type C. Les granules
d'amidon sont plus résistants a I'nydrolyse acide (HCI 2,2 N) a température
ambiante. Les anti-nutriments trouvés dans les noyaux de fruits sont :
L’inhibiteur de trypsine 1,53 g %, ’oxalate de calcium 0,9 g %, les tannins 0,5 g %
et le phytate 0,004 g % (Kalita et al., 2007). La chataigne d’eau Trapa natans L. se
développant dans I'eau contaminée par des métaux comme le Chrome, le Plomb et le
Fer les quantités de métaux lourds peuvent étre supérieures aux limites admissibles
recommandées de I'OMS (Rai et Sinha, 2001). La teneur en métaux diminue de

manicre significative apres traitement du fruit dans 1’eau bouillie.

I.6. Valorisation de la chataigne d’eau

1.6.1. Valorisation de la chataigne d’eau dans le domaine Médicale
Traditionnellement, la plante a été exploitée en Inde a des fins meédicales.
Elle a été utilisée comme astringent, diurétique, aphrodisiaque et tonique. Elle est
également utile pour le lumbago, les maux de gorge, les affections bilieuses, la
bronchite, la fatigue et Il'inflammation. Ses fruits sont employés dans la fabrication
des liniments pour guérir les rhumatismes, les plaies et les coups de soleil. Sa tige
peut servir sous forme de jus dans les troubles oculaires (Anjaria et Dwivedi, 2002).
Les grains secs des fruits sont recommandées contre la menace d'avortement, la
dysurie, la polyurie et de l'edéme (Khare, 2007). Les racines ont des activiteés
analgesiques et psycho-pharmaceutique. La peau du fruit présente des activités
antibactériennes et antifongiques. Malgré son utilisation en médecine traditionnelle,
les études pharmacologiques expérimentales sur cette plante sont relativement rares
(Agrahari et al., 2010; Panda et al., 2010; Parekh et Chanda, 2007; Parekh et
Chanda, 2008). Les composés 3-hydroxy-6H-dibenzo [b,d] pyran-6-one, 3,8-
dihydroxy-6 H-dibenzo[b,d]pyran-6-one et 3,9-dihydroxy-6 H-dibenzo[b,d]-pyran-6-
one sont isolés a partir des fruits de Trapa. lls inhibent la peroxydation lipidique
induite par l'interaction de I'hémoglobine et du peroxyde d'’hydrogéne in vitro

(Shirataki et Toda, 2001). Il est montre que I'extrait aqueux du fruit de la crodte

18



Recherche Bibliographique

de Trapa a une activité antioxydante contre les radicaux libres (Malviya et al.,
2010). Il est trouvé que I'extrait contient une grande quantité de polyphénols et
présente  une immense capacité réductrice. La teneur  phénolique totale, les
flavonoides et les tanins sont estimeés a 63,81 mg équivalent d'acide gallique / g de
matiere séche, 21,34 mg équivalent de rutine / g de  matiére séche et 17,11 mg du
tanin total équivalent / g de matiere seche respectivement. Des valeurs de Clsy de
modeles antioxydants sont 128,86 1 g / ml pour les radicaux DPPH, 97,65 u g / ml,
148,32 ug/ mlH, O,et 123,01 p g/ ml pour le NO respectivement. L'écorce a
une activité antimicrobienne (Parekh et Chanda, 2007). L'activité maximale est
observée contre les bactéries Gram -. Pseudomonas aeruginosa, Proteus vulgaris
et Pseudomonas Pseudomonas sont résistantes. La meilleure activité antibactérienne
est montrée pour Pseudomonas putida suivie par Pseudomonas testosteroni et
Proteus morganii . Proteus mirabilis est inhibé. Klebsiella pneumoniae a une
sensibilité élevée. Les souches résistantes sont Citrobacter fruendii, Enterobacter
aerogenes, Escherichia coli, Proteus vulgaris, Pseudomonas aeruginosa et
Salmonella typhimurium. Parmi les bactéries Gram +, Micrococcus flavus est
sensible tandis que Bacillus subtilis est le plus résistant. L'activité antifongique est
plus importante contre les moisissures par rapport aux levures. L'activité maximale
est obtenue pour Aspergillus candidus suivie de Mucor hiemalis. Il est trouvé que
Aspergillus Niger est la souche fongique la plus résistante. Un nouveau peptide
antifongique de plante appelé Tn-AFP1, d’une masse moléculaire relative de 1230
Da est purifié a partir de fruits de Trapa natans (Mandal et al., 2011). 1l contient
11 résidus d'acides aminés : LMCTHPLDCSN (Tn-AFP1). Il inhibe la croissance de
Candida tropicalis in vitro et perturbe la bio formation de film d'une maniére
dépendante de la concentration. La Caractérisation de Tn-AFP1 peut contribuer a la
conception de nouveaux dérivés de ce peptide pour le développement de composés
antimycotiques plus efficaces. Les extraits aqueux du péricarpe du fruit et des
graines ont des activités anti-inflammatoires. Le péricarpe a une activité plus

puissante que celle de la graine (Patel etal., 2011). Des études ont montré que
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I'amidon du genre Trapa peut étre utilisé comme excipient dans diverses
formulations galéniques. (Rao et al., 2011). L’amidon de la chataigne d'eau peut
étre utile comme liant potentiel dans I'industrie pharmaceutique (Singh et al., 2011a;
Singh et al., 2011b).

1.6.2. Valorisation de la chataigne d’eau dans le domaine de I’agro-
alimentaire

Les mauvaises herbes aquatiques causent des problémes alarmants dans de
nombreuses régions du monde. Elles envahissent les masses d'eau, réduisant ainsi
leurs exploitations en aquaculture. 1l y a un épuisement de l'oxygene dissous.
Quelques-unes sont tres nutritives. Elles peuvent étre incorporées en tant que
composants de produits alimentaires pour les poissons en particulier. Des efforts
importants sont dirigés vers I'évaluation de la valeur nutritive des différentes
ressources alimentaires non conventionnelles pour formuler des régimes
alimentaires équilibrés et rentables pour les poissons et la volaille (Edwards et al.,
1985; Patra et Ray, 1988; Ray et Das, 1995; Wee et Wang, 1987). La farine de
la chataigne d'eau peut remplacer la farine de blé pour la préparation de produits
alimentaires destinés aux personnes atteintes de la maladie cceliaque causée par le
gluten. En Inde, le séchage de la chataigne d'eau est fait au soleil. Le grillage est
réalisé dans le sable dans de grandes casseroles en fer. Les cookies préparées sont
largement acceptés et consommées dans les pays en développement. Les biscuits
préparés a partir de la farine de la chéataigne d'eau peuvent étre présentés comme
produits spécialiseés (Singh et al., 2011).

1.6.3. Valorisation de la chataigne d’eau dans le domaine de
I’environnement

La productivité élevée de macrophytes contribue a des taux élevés de

nutriments principalement dans les sédiments (Smart, 1980; Twilley et al., 1985;
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Kunii et Aramaki, 1992; Best et Mantai, 1978; Howard et Allanson, 1981; Barko
et James, 1997). Dans le cadre des mesures de gestion pour améliorer la qualité des
écosystémes aquatiques, les macrophytes sont souvent pris en considération. Certains
programmes de restauration se concentrent non seulement sur une réduction des
charges d'éléments nutritifs externes, mais des mesures supplémentaires concernant
les macrophytes. De nombreux métaux lourds sont des micronutriments essentiels
pour les plantes tel que Co, Cu, Fe, Mn, Mo, Ni et Zn. Ces derniers sont impliqués
dans de nombreux processus métaboliques comme constituants d'enzymes et d'autres
types de protéines. Cependant, ils peuvent devenir toxiques si les concentrations sont
supérieures a un point critique spécifique, car ils peuvent conduire a une gamme
d'interactions au niveau cellulaire et moléculaire (Walworth et Sumner, 1988; Hall,
2002). Le métal lourd est un micronutriment essentiel pour les plantes impliqué dans
de nombreuses réactions redox comme cofacteur de nombreuses enzymes et dans la
protection  contre le stress oxydatif (Wilkinson et Ohki, 1988; Santandrea et al.,
2000; Bowler et al., 1994; Biuchel et al., 1999). Le manganese joue un réle
essentiel dans le métabolisme des isoprénoides, des chlorophylles, des caroténoides
et des composés phénoliques (Wilkinson et Ohki, 1988; Lidon Henriques, 1992;
Macfie et Taylor, 1992). La Toxicité du Mn est associée a des taches brunes
sur les feuilles matures, la chlorose, la nécrose, la déformation des jeunes feuilles et
un retard de croissance (Foy et al., 1978; Foy, 1988; Wissemeier et Horst, 1992).
Toutefois, en fonction de I'espéce végétale, I'exces de Mn peut étre stocké dans les
vacuoles des parois cellulaires, les vésicules de Golgi et éventuellement, dans les
chloroplastes (Foy et al., 1978; Foy, 1988; Baldisserotto et al., 2004; Pittman,
2005; Menon et Yatazawa, 1984; Hughes et Williams, 1988; Lidon et Teixeira,
2000a, b; Ferroni et al.,, 2004). Les plantes capables de se développer dans des
milieux enrichis en métaux sont considérés comme tolérantes. Jusqu'a présent,
relativement peu de travaux sont réalisés sur les plantes aquatiqgues Mn- hyper
accumulatrices (Baldisserotto et al., 2004). Les réponses de plantes aquatiques a des
métaux lourds peuvent étre trés inhabituelles par rapport aux typologies acclimatives

morpho-physiologiques et a la distribution possible dans les tissus végétaux
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(Lucassen et al., 2000; Lavid et al., 2001a-c; Baldisserotto et al., 2004; Lidon et
al., 2004). Des résultats ont montré que Trapa natans L. est résistante au Mn. Elle
peut accumuler ce métal a l'intérieur de différents organes (Maljuga, 1947; Rai et
Sinha, 2001; Baldisserotto et al., 2004). En plus sa capacité de bio-accumulatrice
de Mn a I’intérieur du fruit est connue (Maljuga, 1947; Rai et Sinha, 2001),
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II. MATERIEL ET METHODES D’ANALYSES

11.1. Matériel biologique :
Apres récolte des graines de la chataigne d’eau sur les rives du lac et lavage a
I’eau, séchage a température ambiante et écorcage, elles sont moulues finement.

La farine obtenue est conservée a 4°C.

11.2. Méthodes d’Analyses
I1.2.1. Méthodes d’Analyses biochimiques et chimiques

I1.2.1.1. Préparation de I’infusé et screening chimique

Le screening chimique a pour but la mise en évidence des saponines, des
tanins, des anthocyanes, des leuco-anthocyanes, des flavonoides, des alcaloides, des
cardinolides et des terpénes / stérols. Il est réalisé selon les méthodes standardisées
de Bouquet, 1972 et Solfo, 1973. Pour la préparation de I’infusé 10%, aprés
solubilisation de 10g de drogue en petits fragments dans 100 ml d’eau distillée

bouillante, la solution est laissée 15 min puis filtrée.

11.2.1.2. Détermination du taux de protéines totales.

La teneur en protéines totales est établie par la méthode Kjeldahl
(%Nx6,25). 01g de farine de la graine de la chataigne d’eau Trapa natans L. est
introduit dans le ballon de I’appareil pour la minéralisation. Il est ajouté 10 g
de sulfate de potassium, une quantité appropriée du catalyseur composé de 0,9 g
de sulfate cuivre, 25 ml d’acide sulfurique concentré et quelques granules de
pierre  ponce. L’ensemble est Homogénéisé et chauffé¢ jusqu’a  ébullition.
L’opération est arrétée une heure apres 1’apparition de la solution limpide. Apres
refroidissement, 250 ml d’eau sont ajoutés avec précaution en agitant pour dissoudre
complétement les sulfates. 1l est ensuite placé 25 ml d’acide sulfurique 0,IN et
quelques gouttes de rouge de méthyle dans le flacon collecteur. Ce dernier est lié au
réfrigérant  du distillateur. Il est versé lentement 100 ml d’hydroxyde de sodium

40% et 25 ml de la solution de thiosulfate de sodium dans le ballon. Il est récupére
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150 ml de liquide apreés 30 min de distillation. L’excés d’acide sulfurique est titré
par I’hydroxyde de sodium O0,IN jusqu’a virage de la couleur au jaune clair
(A.O.A.C., 1984). Le taux de protéines totales est exprimé par la relation suivante :

Teneur en protéines (%)= AxB x Mnx100x f
m
Ou:
A = Volume d’ H,SO,40,1N en ml, nécessaire a la titration de NaOH
B = Normalité de NaOH 0,1N.
m = Masse de 1’échantillon minéralisé (g).
Mn = Masse molaire de 1’azote 14 g. mol™.

f = facteur de conversion (f=6,25).

I1.2.1.3. Fractionnement des protéines de la chataigne d’eau

50 g de farine de la chataigne d’eau Trapa natans L. sont dispersés dans
500 ml de NaCl 0,5M pH =6.Le mélange est agité a vitesse constante de 300
tours/min pendant deux heures. La centrifugation a 3000 tours/min dure 30 min.
Le surnagent est séparé dans un ballon jaugé de 1000 ml. Le culot est mis
avec 250 ml de NaCl 0,5M. Le tout est agité pendant 1 h et centrifugé dans les
mémes conditions que précédemment. La phase liquide obtenue est ajoutée a la
premiére. La partie restante est traitée avec la méthode qui se trouve décrite
précédemment. Les solutions protéiques son rassemblées pour le dosage du taux
des albumines et globulines. Le résidu est dispersé¢ dans 150 ml d’éthanol 70% et
soumis a une agitation a 300 tours/min durant 2 h et centrifugation a 3000
tours/min pendant 30 min. Le surnagent est recueilli dans un ballon jaugé de 500 ml.
Il est réalisé une deuxiéme extraction avec 1’¢thanol 70% pendant une heure.
Les surnageant sont mis ensemble pour servir a la détermination de la quantité de
prolamine. Ensuite, Le résidu est divisé en deux parties égales. Pour la premiere
partie, un échantillon est séché a 80 ° C pendant 3 heures et sa teneur en eau
déterminée par différence de pesée. Deux prises d’essais de 2 g chacune sont

employées pour lamise en évidence des glutélines totales. De la deuxiéme partie,

25



Matériel et Méthodes D’analyses

une quantité d’échantillon est traitée avec deux volumes d’acide acétique 0,05M.
A la suite de I’agitation du mélange a 300 tours/min Sur un agitateur magnétique
durant 2 h et centrifugation & 3000 tours/min durant 30 min, le surnagent est séparé
et mis dans un ballon jaugé de 250 ml. L’opération est refaite de la méme maniére
mais 1’agitation du mélange dure 1h. Les surnageants sont placés ensemble pour étre
utilisés pour la détermination des protéines solubles dans 1’acide acétique 0,05M. La
fraction restante est sechee puis employée pour le calcul de la teneur en eau par
différence de pesée. Deux prises d’essais de 2 g chacune sont utilisés pour la
détermination du taux des protéines insolubles dans NaCl 0,5M, C,HsOH 70% et
CH3COOH 0,05M. Les taux des différents groupes protéiques sont déterminés par la
méthode Kjeldahl (% Nx6,25).

11.2.1.4. Détermination des taux d’amidon, d’amylose et
d’amylopectine

L'amidon est une macromolécule constituée de deux polymeéres de
D-glucose : Amylose et amylopectine. L'amylose est constitué essentiellement
d'unités de D-glucoses unies entre elles par des liaisons de type a (1—4).
L'amylopectine est constituée essenticllement en unités o (1—4)-D-glucosidiques
linéaires mais branchée par des liaisons de type o (1—6)-D-glucosidiques tous les
24-30 unités de glucose. L'amylopectine contient plus de 10° résidus de D-glucose.
La réaction de l'iode (I;) avec I'amylose et I'amylopectine donne successivement
des colorations bleue et brune. Les spectres des complexes l,-amylose et I,-
amylopectine sont différents. Les longueurs d'ondes sont (Amax = 630 nm pour
l'amylose) et (A max = 548 nm pour I'amylopectine). En plus I'amylose absorbe dans le
visible proche alors que I'amylopectine n'y absorbe pas. Cette différence spectrale
peut étre utilisée pour doser simultanément I'amidon total, I'amylose et I'amylopectine
dans un matériel biologique. Dans cette manipulation, il est considéré que A = 580
nm est liée a la fois a l'amylose et a I'amylopectine. A=720 nm est appliquée

essentiellement a I'amylose.
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Pour 1I’établissement de la Courbe d'étalonnage, 0.5 g d'amidon sont dispersés
dans 20 ml d'eau distillée. 1l y est ajouté 80 ml d'eau distillée bouillante. Aprés une
Iégére agitation du mélange et ébullition pendant 5 min sur une plaque chauffante,
il est obtenu la solution d'amidon. Apres refroidissement et ajustement du volume
a 100 ml avec l'eau distillée, la solution stocke d'amidon 5 mg/ml est obtenue.
Le tableau Ne 5 donne les ¢léments pour 1’établissement de la courbe d’étalonnage.
Trois mesures sont effectuées. Il est tracé les courbes f ([amidon]) = D.O;, amidon
total et Courbe f ([amidon]) = D.O,, amylose.

A 0.1 g de farine (<E> = 0.5 mm) est additionné 5 ml de KOH 1N. Apres
homogénéisation a température ambiante, neutralisation avec 5 ml de HCI 1N,
ébullition au bain-marie pendant 15 min et réajustement du volume a 10 ml, le
mélange est centrifugé et le surnageant récupéré. Le filtrat est utilisé pour le dosage
de I’amidon. Trois mesures sont effectuées. Dans le tableau No 6 sont indiqués les

¢léments pour le dosage des taux de I’amidon, de ’amylose et de 1’amylopectine

(Jarvis et Walker, 1993; Fox et Robyt, 1991).

Tableau M2 5. Eléments pour 1’établissement de la courbe d’étalonnage pour la

détermination de I’amylose +amylopectine et I’amylose.

Tubes
T=0 T=1 | T=2 | T=3 | T=4 | T=5 | T=6 | T=7 T=8 T=9 | T=10

Réactifs (Blan)
D.let D.O
Amidon (5 0 0.01 | 0.02 | 0.03 | 0.04 | 0.05 | 0.06 | 0.07 0.08 0.09 | 0.10
mg/ml) en ml
H,O (ml) 4.9 489 | 488 | 4.87 | 4.86 | 4.85 | 4.84 | 4.83 4.82 481 | 4.8
Réactif I,/KI 0.1 01 |01 (01 |01 |01 |01 |02 0.1 0.1 0.1
(mt)

Durée
d'incubation 10 min avant les lectures des D.O

D.O; (580nm)

D.O, (720nm)

Moy D.O1

Moy D.O2

- D.I = Durée Incubation.

- Moy D.O = Moyenne des Densités Optigues.
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Tableau M2 6. Eléments nécessaires pour le dosage des taux de I’amidon total, de

I’amylose et de I’amylopectine.

Echantillons Blanc Echantillon 1 Echantillon 2
Réactifs
D.letD.O
Echantillon 0 0.05 ml 0.05 ml
H,O 4.90 ml 4.85 ml 4.85 ml
Réactif 1,/KI 0.1ml 0.1ml 0.1ml
Durée d'incubation 10 min avant les lectures des D.O
Moy D.O (580 nm)
Moy D.O (720 nm)

- D.I1 = Durée Incubation.
- Moy D.O = Moyenne des Densités Optiques.

Les teneurs en amylose + amylopectine et en amylose sont calculées grace a la

relation :

x=D.O - b/a
Oou:

- D.O = Densité optique a A = 580 nm pour I’amylose +1’amylopectine.

- D.O = Densité optique a A = 720 nm pour 1’amylose.

- Les valeurs de a et b sont données par les relations des courbes d’étalonnages
utilisées pour la détermination des taux d’amylose + amylopectine et amylose

indiquées dans les figures Ne 7 et Ne 8.
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y =13,747x + 0,0462
D.O R2=0,9929

1,2
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0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Concentration en amidon (mg/ml)

Figure M27. Courbe d’étalonnage pour la détermination de ’amylose +

amylopectine.

y = 5,9245x + 0,0103

D.O R? = 0,0965

0,7 1

0 T T T T T 1
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Concentration en amidon (mg/ml)

Figure M8. Courbe d’étalonnage pour la détermination de I’amylose.
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11.2.1.5. Détermination des taux des sucres totaux et réducteurs
En milieu acide et a chaux, les liaisons glucosidiques des carbohydrates sont

hydrolysées. Les oses simples ainsi libérés subissent une déshydration
intramoléculaire. La fonction aldehyde des furfuraux se condense en milieu acide
avec I'hydroxyle d'un composé phénolique pour donner des acétals ou des hémi-
acétals de couleur rougeatre qui absorbent a A=450-500 nm. Cette méthode permet le
dosage des glucides totaux d'un matériel biologique. Les sucres réducteurs sont doses
par méthode colorimétrique par Il'acide 3,5-Dinitrosalycilique (DNS). C'est une
réaction d'oxydoréduction non steechiométrique. La fonction aldéhyde du sucre
réducteur libre est transformée en fonction carboxyliqgue par I'acide 3,5-
Dinitrosalycilique. L'absorbance est lue a A= 492 nm. Deux solutions composées
successivement de 2 g de DNS dispersés dans 40 ml d’eau distillée et 3,2 g de
NaOH dissous dans 30 ml d’eau distillé sont mélangées. Il est additionné¢ 60 g de

tartrate double sodium potassium.

Apres solubilisation sous 1’effet d’un 1éger chauffage sur une plaque chauffante,
le volume est ajusté a 100 ml avec de I’eau distillée. Pour les sucres totaux et
réducteurs, les solutions standards de maltose sont successivement a 0,05 mg/ml et
0,5 mg/ml. Les éléments utilisés pour I’établissement des courbes d’étalonnages afin
de calculer les taux de sucres totaux et réducteurs sont successivement donnés dans
les tableaux Ne 7 et Ne 8. Il est tracé les courbes D.O = f ([maltose]) a A =492 nm et
D.O =f ([maltose]) a L =546 nm

01 g de farine est dispersé dans 10 ml de DMSO 25%. Le mélange est
placé au bain marie bouillant pendant 15 min. 0.1 ml de ce mélange sont ajoutés
a 9.9 ml deau distillée. Pour le dosage des sucres totaux, a 0,5 ml de cette
derniére solution, il est ajouté 0,5 ml de phénol 5%. Aprés homogénéisation et
ajout de 2 ml de H,SO, 75%, la préparation est traitée par la méthode qui se
trouve décrite pour le témoin. Concernant les sucres réducteurs, 0,1 ml
sont préalablement solubilisé dans le DMSO puis mélangé avec 0.4 ml d'eau
distillée. A la suite de 1’addition de 1 ml de d’acide 3,5 dinitrosalisilique, le tout
est placé au bain marie bouillant durant 15 min. Le melange est traité de la
méme fagon que le ttmoin (Fox et Robyt, 1991; Miller, 1958). Il est fait 3 mesures.
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Tableau A2 7. Eléments pour I’établissement de la Courbe d'étalonnage pour
la détermination du taux des sucres totaux.

Tubes T=0(Blanc) | T=1 T=2 T=3 T=4 T=5
Réactifs
Incubation
c.m
Moy Asss
Maltose (0.05mg/ml) 0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
H,0 (ml) 0.5 0.4 0.3 0.2 0.1 0
Pheénol (5%) (ml) 0.5 0.50 00.5 0.5 0.5 0.5
H,SO, 2ml 2ml 2ml 2ml 2ml 2ml
Incubation bain marie 15 min
bouillant
Incubation a I'obscurité 15 min

Calcul concentration
maltose

Moy Asss

- ¢.m = concentration de maltose.
- Moy Asss = Moyennes Asgs.

Tableau M 8. Eléments pour 1’établissement de la Courbe d'étalonnage a utiliser

pour déeterminer le taux des sucres réducteurs.

Tubes T=0 T=1 T=2 T=3 T=4 T=5
(Blanc)
Réactifs
Incubation
c.m
Moy A
Maltose(0.5 mg/ml) 0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
H,O (ml) 0.5 0.4 0.3 0.2 0.1 0
Réactif DNS (ml) 1 1 1 1 1 1
Incubation bain Marie 8 min
bouillant
Calcul concentration
.maltose
Moy Ao

- ¢.m = concentration de maltose.
- Moy Ausg2 = moyennes Aagy.
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Les teneurs en sucres totaux et sucres réducteurs sont calculées a ’aide de

1’équation suivante :

x= DO - b/a
ou:

- D.O = Densité optique a A = 546 nm pour les sucres totaux.

- D.O = Densité optique a A =492 nm pour les sucres réducteurs.

- Les valeurs de a et b sont données par les relations des courbes d’étalonnages

utilisées pour la détermination des taux des sucres totaux et réducteurs indiquées dans
les figures Ne 9et Ne 10.

y = 0,1891x - 0,001
R? = 0,9996

D.O
0,09
0,08
0,07
0,06
0,05
0,04
0,03
0,02
0,01

O T T T T T 1
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

Concentration en maltose (mg/ml)

Figure /9. Courbe d’étalonnage pour la détermination des sucres totaux.
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y =1,5223x - 0,0009
Rz=0,9978

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

Concentration en maltose (mg/ml)

Figure M2 10. Courbe d’étalonnage pour la détermination des sucres réducteurs.

11.2.1.6. Détermination de la quantité de lipides totaux

La teneur en matiéres grasses des graines est déterminée aprés extraction a
I’éther de pétrole dans un extracteur de type Soxhlet. Pour 20g de farine de la
chataigne d’eau Trapa natans L., il est utilise 1,5 | de solvant organique. Ce dernier
est ensuite évaporé a 1’aide d’un évaporateur rotatif. Apres pesée du résidu gras, le
résultat est exprimé en g pour 100g de farine (1SO 659/1998). La formule de calcul

utilisée est :

P=(P;- P,)
Ou:

P : poids net de la matiere grasse.
P: : poids du ballon contenant la matiére grasse.

Py : poids du ballon vide.
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11.2.1.7. Détermination des taux des Vitamines

11.2.1.7.1. Détermination du taux de la vitamine C

Pour la Solution de coloration, 50 g de dichloro-2,6 phénol indophénol sont
solubilisés dans 150 ml d’eau chaude (50 a 60°C) contenant 42 mg
d’hydrogénocarbonate de sodium dans une fiole jaugée de 200 ml. Apres ajustement,
le filtrat recueilli dans un flacon en verre brun est placé a 4°C. Concernant 1’acide
ascorbique, 50 mg conserves préalablement dans un dessiccateur sont places dans une
fiole jaugée de 50 ml. La solution d’extraction est utilisée aussi pour 1’ajustement.
Pour I’analyse, une prise d’essai de 50 g de I’échantillon est mélangée dans la
solution d’acide oxalique 02%. Le volume est 1: 1 et 1: 5. Le filtrat a une
concentration finale en acide ascorbique comprise entre 0,1 et 01 mg/ml. La titration
est réalisee rapidement avec la solution appropriée jusqu’a I’obtention d’une
coloration rose saumon qui doit persistée pendant au moins 05 secondes. L’expérience
est faite deux fois pour enregistrer le volume a 0,1 ml prés de la solution de
coloration ayant servie. Il est procédé de la méme facon pour I’essai a blanc, en
remplacant les 05 ml de la solution étalon d’acide ascorbique par 05 ml de la
solution d’extraction. Il est soustrait le résultat obtenu pour I’essai a blanc des
volumes de la solution de coloration. Pour le titrage, il est pris la moyenne
arithmétique du volume utilisé. Il est effectué un essai a blanc avec le méme volume
de la solution d’extraction. Trois mesures sont effectuées. La teneur en acide
ascorbique est exprimée en milligrammes pour 100 g de produit (Sadasivam et

Manickam, 1996). La relation considérée est :

L . (Vo-V1)xmy
Quantité en acide ascorbique (mg/100g) = X 100
Mo

Ou:
My - Masse (g) de la prise d’essai dans la partie aliquote prélevée pour le titrage.
M, . Masse d’acide ascorbique équivalent a 1,0g de la solution de coloration.

Vo : Volume (ml) de la solution de coloration utilisé pour le titrage.

V1 : Volume (ml) de la solution de coloration utilisé pour I’essai a blanc.
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11.2.1.7.2. Détermination du taux de la vitamine E

Apres saponification de I’échantillon et extraction a I’hexane, les extraits sont
nettoyés par lavage a 1’acide sulfurique et la vitamine E dosée par colorimétrie.
Une prise d’essai contenant environ 10 mg de vitamine E est introduite dans un
récipient avec 1,5 g d’acide ascorbique et 10 ml d’eau distillée. Il est procédé a
I’homogénéisation a 1’aide d’une baguette et ’ajout de 40 ml d’alcool absolu. Le
tout est porté a ébullition quelques minutes. Il est ensuite versé 03 ml de KOH 50%.
Aprés branchement du réfrigérant, au mélange maintenu a ébullition 30 min et
refroidi, il est incorporé 40 ml d’eau distillée. 04 fois 50 ml d’hexane sont employées
pour I’extraction. Les extraits réunis sont lavés avec 50 ml d’eau et recueillis dans
un ballon portant un entonnoir obstru¢ par du coton imbibé d’hexane. La solution
obtenue apres évaporation a sec et addition de 30 ml d’hexane placée dans une
ampoule a décanter de 100 ml sur laquelle est ajouté 08 ml de H,SO4 80% est agitée
02 a 03 min jusqu'a décoloration de la phase organique et coloration constante de la
phase sulfurique. La phase organique est récupérée dans une ampoule a décanter. La
phase sulfurique est traitée 04 fois par 30 ml d’hexane. Les extraits réunis sont lavés
01 fois avec 50 ml de NaHCOj3 et 02 a 03 fois avec 50 ml d’eau jusqu’a neutralité.
Une fiole jaugée de 250 ml surmontée d’un entonnoir contenant du Na,SO,4 anhydre
est employée pour la récupération de la solution. Le volume est ramené a 250 mi
avec de I’hexane. Il est prélevé 20 ml dans un ballon de 100 ml a fond rond pour
faire 1’évaporation dans un évaporateur rotatif. Le produit est immédiatement repris
dans 10 ml d’éthanol pour le dosage par colorimétrie (Rougereau, 1981).
La réaction se fait dans deux fioles de 10 ml enveloppées de papier noir a 1’abri de la
lumiere vive. Il est introduit dans la fiole Nel (témoin) 02 ml d’éthanol et dans la
fiole Ne2 02 ml de la solution de tocophérol a titrer. Dans les fioles Nel et Ne2, il est
ajouté successivement 0,25 ml de solution de 2-2 dipyridyle et 0,25 ml de la solution
de chlorure ferrique. Aprés avoir remué légerement, il est procédé au réajustement
au trait avec de I’éthanol. La cuve témoin est remplie avec de I’éthanol, la 2°™ cuve
avec le contenu de la fiole Nel et la 3*™ cuve avec la solution de la fiole Ne2. 02
minutes aprés 1’introduction du chlorure ferrique dans les fioles, les absorbances des
solutions 2 et 3 par rapport a la cuve témoin Nel (éthanol seul) sont mesurées a

2=510 nm. Il est donné :
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D.Oa= Densité Optique de la solution n°1 (cuve 2) a A=510 nm.
D.Og = Densité Optique de la solution n°2 (cuve 3) a A=510 nm.

La densité optique corrigée de 1’essai est :

D.Oc = (DOE)— (DOA)

La valeur de E est calculée par la relation suivante :

.. D.Ocx dil
- 100x Pe

ou:

D.Oc = La densité optique corrigeée.

dil = dilution.

Pe : Masse de I’échantillon en gramme.

Le titre est calculé par la formule suivante :

Titre (%)= E %100

: R EteOIque

E théorique du tocophérol = 373.

11.2.1.7.3. Détermination du taux de la vitamine A

La vitamine A est dosé par spectrophotométrie aprées saponification grace a

I’utilisation de KOH. Les opérations s’effectuent sans interruption et le plus

rapidement possible a 1’abri de la lumiére. Le dosage complet est terminé en moins

de quatre heures.

A 10g de I’échantillon (Il faut que la quantité de la farine correspondent a

2500 Ul de vitamine A au minimum et a 25000 Ul au maximum), il est ajouté

75 ml d’éthanol et 7,5 ml de KOH 50 %. Aprés branchement du réfrigérant, le tout

est porté a ébullition pendant 20 min. Au produit refroidi, 75 ml d’eau distillée sont
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ajoutés. Les extraits recueillis apres 05 lavages avec 30 ml d’hexane chaque fois et
ajustement du volume a 250 ml, la densité optique (D.O) est mesurée a A= 325nm.
La teneur en vitamine A est exprimée en unité internationales par gramme (AFNOR.
A.E.C 619/1978). La relation utilisée est :

DOz XV

Ul/g = 100%F x 1830

ou:
P: Prise d’essai (g).
V : Volume total (ml).

11.2.1.8. Détermination de la composition en acides gras de matiére
grasse par chromatographie en phase gazeuse couplée a la

spectrométrie de masse (GC-MS) :

La teneur en acides gras est déterminée par analyse des esters méthyliques
d’acides gras par chromatographie en phase gazeuse NF EN 1SO 5508 (juin 1995).
Les esters méthyliques sont obtenus selon le protocole expérimental décrit par
(Ollivier et al ; 2006 ; C.E n°® 796/2002). Dans un tube a bouchon vissant, il est
pesé environ 20 mg de maticre grasse. Il est ajouté 0,5 ml d’heptane. Aprées agitation,
il est introduit 0,2 ml de la solution d’hydroxyde de sodium méthanolique 2N.Le
tube est bouché a 1’aide d’un joint et porté¢ au bain thermostat¢ a 60°C pendant 1
minute. Il est agité¢ 10 secondes. Apres addition de 0,2 ml d’HCI 2N, le contenu est
transvasé dans un tube en verre. Apres decantation, il est prélevé 100 ul de la phase
supérieure dans un tube en  verre pour I’évaporation dans un milieu ventilé.

Cette quantité est reprise dans 50 pl d’heptane. Apres séparation, la phase supérieure
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contenant les esters méthyliques est recupérée. Ces derniers sont injectés dans un
chromatographe en phase gazeuse de type SHIMADZU QP2010 équipé d’une
colonne capillaire de type SE30 apolaire de longueur égale a 25 m ayant un diamétre
de 0.25 um, d’un injecteur split et un détecteur FID, la phase mobile est I’hélium. La
température est 250 °C. Il est fait 05 injections. La spectrométrie de masse consiste a
produire des ions a partir d’un composé, a les séparer en fonction de leur rapport
masse/charge (m/z) et les détecter. Les informations obtenues se présentent sous la
forme d’un histogramme montrant les abondances relatives des ions dans la gamme
de masse examinée. Cet histogramme est spécifique du composé étudié dans les
conditions d’analyse appliquées. Le plus souvent, les ions formés sont porteurs d’une
seule charge. L’ionisation des molécules a analyser est obtenue par bombardement
¢lectronique dans une chambre d’ionisation. Les résultats des spectres obtenus sont
comparés avec ceux existants dans la base de donné NIST (National Institute of
Standards and Technology). Pour la conversion le logiciel de ChemBioDraw Ultra
version 12.0 est utilisé.

11.2.1.9. Détermination du taux de Cendres

La prise d’essai déposée dans un creuset en silice carbonisée sur une plaque
chauffante sous hotte chimique est introduite dans un four a moufle réglé a 550°C
pendant 6h. A la fin de I"opération, le creuset contenant le résidu est placé dans un
dessiccateur en verre sans graisse pour refroidissement puis pesé. Le résultat est

donné par le rapport de la masse obtenue sur celle de 1’échantillon par 100

(A.O.A.C., 1984).

11.2.1.10. Determination des quantités des métaux lourds par

absorption atomique
Les différents éléments minéraux sont déterminés par absorption atomique

(SAA). Les minéraux sont dissous dans 30 ml d'eau distillée. Apreés filtration sur
papier filtre puis acidification avec HNO;3 jusqu'a pH compris entre 1 et 2, il
est procédé a la mise en évidence des métaux recherchés. Les résultats sont donnés
en ppm (Southon, 1984). Les figures Ne 11, 12, 13, 14, 15 et 16 donnent les

relations déterminées pour le calcul des quantités des différents métaux considérees.
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ABS y =0,1034x - 0,0039
Rz=0,998
0,25 -
0,2

0,15
0,1
0,05

0 0,5 1 15 2 2,5
Concentration Cd (ppm)

Figure Ne 11. Courbe d’étalonnage pour la détermination du cadmium.

ABS y = 0,0871x + 0,0024
R>=0,9996

0,35
0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05

Concentration Cu (ppm)

Figure Ne 12. Courbe d’étalonnage pour la détermination du cuivre.

ABS y =0,1271x + 0,0043
0,6 - R?=0,9996
0,5

0,4
0,3
0,2
0,1

0

0 1 2 3 4 5
Concentration Mg (ppm)

Figure Ne 13. Courbe d’étalonnage pour la détermination du manganese.

39



ABS

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

Matériel et Méthodes D’analyses

y = 0,051x
R2=0,9979

2 4 6
Concentration Fe (ppm)

Figure Ne 14. Courbe d’étalonnage pour la détermination du fer.

ABS
0,06 -

0,05
0,04
0,03
0,02
0,01

y =0,0113x - 0,0002
R>=0,999

Figu

ABS

0,2 -
0,18 -
0,16 -
0,14 -
0,12 -

0,1 1
0,08 -
0,06 -
0,04 -
0,02 -

1 2 3 4 5 6
Concentration Cr(ppm)

re Ne 15. Courbe d’étalonnage pour la détermination du chrome.

y =0,1855x + 0,0018
Rz =0,9992

0 0,5 1 15

Concentration Zn (ppm)

Figure Ne 16. Courbe d’étalonnage pour la détermination du zinc.
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I1.2.2. méthodes d’analyses microbiologiques

11.2.2.1. Préparation de la gélose nutritive

Pour préparer la gélose nutritive, 10g de la farine de la chataigne d’eau
sont dispersés dans 100 ml d’eau distillés. Apres agitation a 300 t/min durant
10 min sur un agitateur magnétique, le mélange est chauffé jusqu'a I’obtention
d’une bouillie puis filtré sur papier filtre wathmann et réajust¢ a 100 ml avec
de I’cau distillé. 11 est ensuite ajouté 02 g d’agar-agar. La solution obtenue apres
solubilisation totale de I’agar-agar par agitation a 300t/min sur un agitateur
magnétique est placée dans des flacons et autoclavée pendant 20 min. Pour
le milieu de culture, chaque boite de pétrie du produit de pH = 5,63, gélifié
rapidement a température ambiante incubée pendant 24 h a 37°C et 28°C est
examiné pour détecter les contaminants. Le milieu prét a I’emploi est ensemencé
par des souches bactériennes et fongiques en absence et en présence d’oxytétracycline
0 mg/ml, 0,1 mg/ml, 0,25 mg/ml et 0,5 mg/ml. Dans 100ml de gélose existe 1ml de

cet antibiotique a large spectre.

I1.2.2.2. Analyse de I’évolution des souches bactériennes E. coli,
Staphylococcus aureus et klebsiella sp et de souches fongiques
Fusarium sp, Pyrenophora tritici et Septoria nodorum en absence et

en présence d’oxytétracycline a différentes concentrations
Les bactéries utilisées sont E. coli (Gram+), klebsiella sp (Gram-) et
Staphylococcus aureus (Gram+). Les résultats sont observés aprés 24 heures

d’incubation a 37°C.

Pour les champignons, les agents phytopathogénes sont Fusarium sp,
Pyrenophora tritici et Septoria nodorum. L’incubation est a 28°C. Il est mesuré
chaque 24 heures le diameétre de croissance pendant 07 jours. Il est déterminé la
vitesse de croissance radiale. Lorsque cette derniere est supérieure a 2 mm/jour, le
champignon est considéré comme se développant de maniére rapide sur le milieu

(L.N.P.V, 2008). Le repiquage est fait a partir des boites de pétrie.
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11.2.3. Analyses statistiques

Il est fait usage de 1’analyse de la variance a un critére de classification et le
test de Tukey.
11.2.3.1.Analyse de la variance a un critere de classification

L’analyse de la variance a un critére de classification consiste a comparer les
moyennes de plusieurs populations a partir de données d’échantillons aléatoires
simples et indépendants (Dagnelie, 2009). La réalisation du test se fait soit en
comparant la valeur de Fqps avec une valeur théorique F;., correspondante de la table
F de Fisher pour un niveau de signification o= 0,05, a= 0,01 et o= 0,001 et pour k; et
k. degrés de liberté, soit en comparant la valeur de la probabilité p avec les différentes
valeurs de 0=5%, 1% ou 0,1%. Selon que cette hypothese d’égalité des moyennes est
rejetée au niveau o= 0,05, o= 0,01 et o= 0,001, il est dit conventionnellement que
I’écart observé entre les moyennes est significatif, hautement significatif ou tres
hautement significatif. Ces écarts sont généralement marqués de 1, de 2 ou de 3
astérisques (Dagnelie, 2009). Les calculs sont réalisés avec le logiciel MINITAB
version 16.0 (X, 2006).

11.2.3.2. Test de Tukey

Lorsqu’a I’issue du test de 1’analyse de la variance et pour des facteurs fixes il
est amené a rejeter I’hypothése d’égalité de plusieurs moyennes, dans ces conditions
la question de rechercher et de localiser les inégalités est posée. De nombreuses
solutions sont proposees pour répondre & cette question (Dagnelie, 2009). 11 s’agit
de méthodes de comparaisons particulieres et multiples de moyennes. Le choix entre
les différentes approches dépend de la nature qualitative ou quantitative des facteurs
considérés et de 1’objectif fixé ou qui aurait di étre fixé au moment ou la collecte des
donnés est décidée (Dagnelie, 2009). A chaque fois que I’égalité de plusieurs
moyennes est rejetée par 1’analyse de la variance pour un facteur fixe, il est utilisé
la méthode de Tukey pour déterminer les groupes de moyennes qui sont identiques
ou les groupes des lots qui sont aussi homogeénes que possible (Dagnelie, 2009).

La méthode de Tukey s’applique en une seule étape. Elle est facile a utiliser. Elle

42



Matériel et Méthodes D’analyses

consiste @ comparer toutes les paires de moyennes a une valeur critique qui
correspond a la plus petite amplitude de Newman et Kews calculées pour les lots
(Dagnelie, 2009). Elle est exploitée pour rechercher les groupes de lots homogenes et
ceci pour chacune des caractéristiques mesurées. Pour Les calculs il est utilisé le

logiciel d’analyse et de traitement statistique des données MINITAB version 16.0
(X, 2006).
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Résultats et Discussion

1. RESULTATS ET DISCUSSION

I11.1. Analyses des compositions biochimiques et chimiques de la farine

de la graine de la chataigne d’eau Trapa natans L. du lac Oubeira d’El-
Kala
I11.1.1. Analyse des résultats du screening chimique

Le tableau Ne 09 montre que la graine de la chataigne d’eau Trapa natans L.
ne contient pas de tanins, de saponosides, d’anthocyanes, de leuco- anthocyanes,
d’alcaloides, de flavonoides, de cardinolides et de terpénes/stérols. Il n’est pas mis en
évidence des substances toxiques pour les organismes humains et animaux. Les
résultats obtenus sont comparables a ceux de Pepsi et al., 2012. Traditionnellement,
la plante a été utilisée en Inde pour plusieurs applications médicales. Les fruits sont
employés pour le traitement des rhumatismes, des plaies et des brQlures de soleil
(Anjaria et al., 2002). Elles sont recommandées contre la menace d'avortement, la
dysurie, la polyurie et I’cedéme (Khare, 2007). Sa tige est exploitée sous forme de
jus pour les troubles de la vue (Anjaria et al., 2002). Les racines ont des activités
analgésiques et psychopharmacologiques (Agrahari et al., 2010 ; Panda et al.,
2010). Parekh et Chanda, 2007 ; Parekh et Chanda, 2008 ; Prashanto et al.,
2011 ont signalé les activités antibactériennes et antifongique et [D’effet
antidiabétique de 1’écorce de la graine. Il est montré la présence d’alcaloides, de
triterpenes, de stéroides, de polyphénols et des hydrates de carbone dans 1’extrait

alcoolique.

111.1.2. Analyse de la composition biochimique de la graine de la
chataigne d’eau

111.1.2.1. Composition en proteines, glucides et lipides

Dans le tableau Ne 10, il est indiqué la composition biochimique de la farine de
la graine de la chataigne d’eau Trapa natans L. Il apparait que le taux des
protéines totales est 6,97+ 0,2 %. Le pourcentage des substances protéiques de la
chataigne d’eau chinoise établi par Lee et Hwang, 1998 est égal a 1,74%. Pour

Kalita et al., 2007, il est de 11,4%. Les protéines de la graine de la plante sont
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Tableau Ne 09. Résultats du screening chimique de la graine de la chataigne d’eau
Trapa natans L. du lac Oubeira d’El-Kala

Composés chimiques Nombre de répétition

Tanins - - -
Tanins par le réactif Stiasny - - -
Saponosides - - -
Anthocyanes - - -
Leuco-Anthocyanes - - -
Alcaloides - - -
Flavonoides - - -
Cardinolides - - -
Terpénes/stérols - - -

Tableau Ne 10. Composition en protéines, glucides, et lipides de la graine de la

chataigne d’eau Trapa natans L. du lac Oubeira d’El-Kala

Composés Quantités(%o)
Protéine total N X 6.25 06,97 £0,2
Albumines et Globulines 06,66 = 0,2
Prolamines _
Glutélines

Glutélines solubles dans CH;COOH 0,05N

Glutélines insolubles dans NaCl 0,5N, C,HsOH 70% et CH;COOH

0,05N

Amidon 59,33 +0,6
Amylose 41,33+£0,6
Amylopectine 18,00+ 1,0
sucre totaux 05,32+0,6
sucre réducteurs 01,23+0,3
lipides totaux 03,15+ 0,05
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constituées essenticllement d’albumines et globulines. Il est connu que les protéines
de réserves vegetales fournissent plus de la moitié des protéines totales et sont
constituées d’un mélange, en proportions variables de diverses catégories de
protéines réparties par Osborne en groupes sur la base de leur solubilité : les
albumines sont solubles dans 1’eau, les globulines dans les solutions salines, les
prolamines dans les alcools dilués comme 1’éthanol 70% ou 1’isopropanol 55%, les
glutélines et les protéines residuelles sont partiellement solubles dans les solutions
acides ou alcalines diluées. Les trois derniers groupes de protéines ne sont pas
déterminés dans la graine considérée. Les différences en proportions entre ces
fractions protéiques illustrent la valeur nutritive des graines. Comme les
légumineuses, la chataigne d’eau étudiée est riche en albumines et globulines (6,66 +
0,2%) contrairement aux céréales riches en prolamines et glutélines. Les albumines
et les globulines se caractérisent par la richesse en lysine qui est un acide aminé
essentiel, tandis que les prolamines et les glutélines se distinguent par la richesse en
acides aminés soufrés. Les albumines sont de faibles masses moléculaires, qui
rassemblent des molécules tres hétérogenes. Elles sont riches en acide glutamique,
en acide aspartique et en leucine mais pauvre en tryptophane. Elles précipitent par la
chaleur. L’amidon représente 59,33+0,6% dont 70% et 30% sont de I’amylose et de
I’amylopectine respectivement. Suivant Yang et al., 1978, il varie de 65% a 80%.
Les différences entre les résultats peuvent étre dues aux conditions climatiques et
édaphiques particulicres des zones d’études. Cette espece végétale peut faire partie
des sources potentielles d’amidon les plus importantes comme les graines céréales
(40 a 90 % de poids sec), les graines de Iégumineuse (30 a70 %) et les tubercules
(65 a 85 %). L'amidon est formé par un mélange de polymeéres. 20 a 30 % du
poids des grains d'amidon est formé par I'amylose. L'essentiel du reste de grain en
amidon est formé par lI'amylopectine. La plante peut faire partie des matieres
premiéres d'ou l'on extrait I'amidon tel que les tubercules (pomme de terre), racines
(manioc), graines de céréales (mais, blés, sorgho, riz). L'amylose est le constituant le
moins abondant. Elle est soluble dans I'eau chauffée a 70°C, mais apres
refroidissement, elle cristallise (le phénomeéne est appelé rétrogradation) est devient
alors trés résistante aux attaques enzymatiques (Lévéque et al., 2000). Dans les
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molécules damylopectine, trois types de chaines peuvent étre définis: les chaines
externes (type A), les chaines internes (type B) et les chaines principales (type C)
(uniques par molécule d'amylopectine et qui sont les chaines porteuses du glycose
réducteur) (Alais et al., 2003 ; Pelmont, 2008 ; Lévéque, et al., 2000). Les
liaisons hydrogenes qui s'établissent entre les chaines par les groupes hydroxyles
conditionnent a la fois la résistance physique et la solubilité des molécules. Elles
permettent la formation de masse assez compacte ayant un certain degré de
cristallinité c'est a dire une régularité de structure spatiale. Ces liaisons sont rompues
par un réactif approprié ou par le chauffage. La solubilité est augmentée et la
cristallinité est réduite. Les propriétés fonctionnelles des amidons sont de mieux en
mieux connues et de plus en plus exploitées dans les industries alimentaires pour
remplacer d'autres bio-polymere végétaux microbiens qui sont plus couteux. Les
proportions  des sucres totaux et réducteurs sont successivement 5,32+0,6% et
1,23+0,3%. Elles sont comparables a celles données par Singh et al., 2010. Les
glucides sont des constituants essentiels de cette graine. Chez les organismes
autotrophes, comme les plantes, les sucres sont convertis en amidon lors du stockage.
L’assimilation  du glucose d’origine amylacée est fortement dépendante de la
digestibilit¢ de 1’amidon, elle dépend de son origine botanique (Alais et al., 2003).
L apport en lipides est 3,15+0,05%. Les matiéres grasses isolées sont de tres bons
éléments moussants. Les lipides sont des composées a solubilité nulle ou faible dans
I’eau mais par contre élevée dans les solvants organiques non polaires (méthanol,
chloroforme, cyclohexane, éther éthylique, acétone...). Un lipide est une molécule
soit complétement apolaire (lipide neutre) soit bipolaire, molécule amphiphile (ou
amphipathique), avec une partie polaire liée a une chaine fortement apolaire. Les
lipides vrais résultent de la condensation d’acides gras avec des alcools par une
liaison ester ou amide, et on les subdivise en lipides simples qui sont neutres, les
glycérolipides, les cérides et les stérides et en lipides complexes qui contiennent du
phosphore, de I’azote, du soufre ou des oses. Il existe les composés a caractére

lipidique qui sont les isoprénoides et les icosanoides.
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111.1.2.2. Composition en vitamines

Le tableau Ne 11 indique les quantités des vitamines étudiées. Les vitamines C,
E et A constituent consécutivement 4,56+0,5 mg/100g, 0,26+0,04 mg/100g et
3,66+0,4 Ul/g. La vitamine C a un fort pouvoir réducteur. Elle protége des actions
toxiques des radicaux libres. Elle favorise 1’absorption du fer d’origine végétale. Elle
est hydrosoluble et trés sensible a la chaleur. La vitamine E est trouvée aussi dans les
huiles des oléagineuses. Elle assure la protection de la vitamine A et celle des acides
gras polyinsaturés dans les membranes cellulaires (De Silva et VVonderson, 1995).
Ces deux composants sont des antioxydants. Pour ce qui est de la vitamine A, elle a
des propriétés d’agent filtrant et anticancéreuses. Les vitamines, substances
organiques indispensables a la vie et a la croissance, sans valeur énergétique sont
apportées en petites quantités par 1’alimentation (Pilardeau, 1995). Il est dénombré
treize vitamines indispensables, classées en fonction de leur solubilité dans 1’eau ou la
graisse (Page et al., 1999). Les vitamines hydrosolubles comprenant les vitamines
du groupe B et la vitamine C. Ces derniéres sont normalement présentes dans les
végétaux mais peuvent faire 1’objet d’une dénaturation ou d’une disparition lors de la
cuisson. Les vitamines liposolubles A et E sont des molécules hydrophobes qui sont

toutes des dérivées de I’isoprene.

111.1.2.3. Composition en acides gras

Au vu du tableau Ne 12, il est mis en évidence 15 acides gras. Certains sont
saturés, mono-insaturés et polyinsaturés a nombre paire de carbones. L’acide
myristique (C14:0), P’acide palmitique (C16:0) 1’acide stéarique (C18:0), I’acide
arachidique (C20:0), palmitoléique (C16:1), I’acide linoléique (C18:2) et ’acide
octadécatriénoique (C18:3) mis en évidence ont été aussi déterminé par Mukherjee
etal., 2010. Il est constaté que la plupart des composes sont sous la forme cis. Ceux
a nombre impair de carbone identifiés ne sont pas rapportés par la littérature. La
figure Ne 17 donne les structures chimiques des acides gras a nombre impair de
carbones déterminés dans la graine de la chataigne d’eau. En raison des difficultés
expérimentales relatives a 1’identification de ces molécules, les caractéristiques et les

fonctions n’ont pas été pleinement traitées par les chercheurs.
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Tableau Ne 11. Quantités des vitamines C, E et A de la graine de la chataigne d’eau

Trapa natans L. du lac Oubeira d’El-Kala.

Composes Quantités
Vit C (mg/100g) 04,56 + 0,5
Vit E (mg/100g) 00,26 0,04

Vit A (Ul/g) 03,66 £0,4
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Tableau Ne 12 : Composition en acides gras de la matiere grasse de la graine de la

chataigne d’eau Trapa natans L. du lac Oubeira d’El-Kala

Types | Nom systématique NUMEro Temps de | Abrégé | Nom
d’acide CAS rétention commun
gras
Undecanoic acid, 10-methyl-, methyl ester 5129-56-6 8,535 C11:0 -
Tridecanoic acid, 4,8,12-trimethyl-, methyl 1033-74-9 8,538 C13:0 -
ester 544-63-8 13,40 C14:0 | Myristique
Tetradecanoic acid 7132-64-1 14,842 C15:0 -
8 pentadecanoic acid, methyl ester 6929-04-0 18,01 C16:0 -
% Hexadecanoic acid, 15-methyl -, methyl ester 112-39-0 18,013 C16:0 -
o Hexadecanoic acid, methyl ester 57-10-3 19,64 C16:0 Palmitique
g n-hexadecanoic acid 5129-61-3 29,307 C17:0 -
£ Heptadecanoic acid,16-methyl-, methyl ester 57-11-4 31,48 C18:0 | Stéarique
B Octadecanoic acid 1120-28-1 36,735 C20:0 -
< Eicosanoic acid methyl ester 506-30-9 37,60 C20:0 | Arachidique
Eicosanoic acid 2433-97-8 35,217 C23:.0 -
tricosanoic acid, methyl ester
9-Hexadecenoic acid, methyl ester,(2)- 1120-25-8 16,935 Cl6:1 -
11-Hexadecenoic acid, methyl ester 55000-42-5 | 16,958 Cl6:1 -
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester 112-62-9 26,841 C18:1 -
" 10-Octadecenoic acid, methyl ester 13481-95-3 | 26,809 C18:1 -
&3’ 8-Octadecenoic acid, methyl ester,(E)- / 26,826 C18:1 -
o Oleic acid 112-80-1 29,66 C18:1 | Oléique
£ 9-Octadecenoic acid,(E)- 112-79-8 30,41 C18:1 Elaidique
g 11-Eicosenoic acid, methyl ester 3946-08-5 35,750 C20:1 -
IS
g
Y
o
£
8,11-Octadecadienoic acid, methyl ester 56599-58-7 | 37,233 C18:2 -
9,12-Octadecadienoic acid, methyl ester 2462-85-3 26,069 C18:2 -
9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)-, methyl ester | 112-63-0 26,092 C18:2 -
9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)- 60-33-3 29,25 C18:2 | Linoléique
9,12,15-Octadecatrienoic acid, methyl ester 7361-80-0 34,042 C18:3 -
6,9,12- Octadecatrienoic acid, methyl ester 2676-41-7 34,889 C18:3 -
8,11,14-Eicosatrienoic acid,(Z,Z,2)- 1783-84-2 35,29 C20:3 | dihomoy—
linolénique
7,10,13-Eicosatrienoic acid, methyl ester / 36,042 C20:3 -

/Acides gras polyinsaturés
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Undecanoic acid, 10-methyl-, methyl ester

Tridecanoic acid, 4,8,12-trimethyl-, methyl ester

pentadecanoic acid, methyl ester

Heptadecanoic acid, 16-methyl-, methyl ester

tricosanoic acid, methyl ester

Figure Ne 17. Structures chimiques des acides gras a nombre impair de carbone
déterminés dans la graine de la chataigne d’eau Trapa natans L. non signalés par la
littérature.
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Pour ceux définis, d’aprés Bode et al., 2004, I’acide Tricosanoique a été décelé acylé
a divers glycolipides, phospholipides et gangliosides. Il est produit par les végétaux et
les mammiferes (O'Neill, 2002). L’acide margarique est synthétisé par la flore
bactérienne dans le rumen des ruminants (Vlaeminck et al., 2004). La méme
remarque concerne l’acide Pentadecanoique (Smedmann et al., 1999). Il est
¢galement présent chez les bactéries et les champignons. Il est rencontré a 1’état de
traces dans les huiles végétales. Ces trois composés sont rares dans la plupart des
systemes biologiques (VIaeminck et al., 2004 ; Skeaff et al., 2006 ; Shantha et
Ackman, 1990). L’acide Undécanoique est une source naturelle dans les plantes. Il a
des actions antifongiques. Son role dans I’inhibition de trichophyton rubrum a été
récemment étudié (Peres et al., 2011). Les acides gras sont insolubles dans 1’eau,
mais solubles dans les solvants organiques comme 1’éther. Malgré leur importance
quantitative comme constituant des lipides, ils se trouvent en trés faibles quantité a
I’état libre. 11 est connu une quarantaine d’acides gras naturels, dont les plus
importants sont 1’acide butyrique, 1’acide palmitique, ’acide stéarique, 1’acide
linoléique, 1’acide arachidonique et 1’acide linolénique. Les acides linolénique et
linoléique sont des acides gras essentiels. Les acides gras naturels sont généralement
de configuration Cis. A température ordinaire, les acides gras insaturés sont liquides.
IIs sont trouvés généralement dans les aliments d’origine végétale. Il est intéressant
de noter la présence de I’acide linoléique (C18: 2, w-6). L’acide linoléique est
principalement contenu dans certaines huiles végétales dites vierges et de premiére
pression a froid (huile d’arachide, de tournesol, de carthame...). L’acide
undécanoique (UDA), est un acide gras de chaine moyenne, il est le plus
fongitoxique. 1l a été utilisé dans le traitement des dermatophytoses chez les humains
(Ammendola et al., 2009. Garg et Muller, 1993).
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111.1.2.4. Taux de cendres et composition en éléments minéraux

Le teneur totale en cendres obtenue dans la graine est de 2,93 +0,06%. Il
est confirmé la grande quantité de minéraux. La figure Ne 8 révele que la contenance
en minéraux va décroissent du fer au zinc puis au manganese, cuivre, chrome
et cadmium. Le fer et le zinc sont les principales entités chimiques inorganiques.
Il est prouvé que cet akéne peut accumuler des métaux lourds. Ce végétale peut
jouer un réle important dans la purification de 1’écosystéme aquatique. Les teneurs
en fer, zinc et manganese sont successivement 31 ppm, 21 ppm et 7,8 ppm. Lee et
Hwang, 1998, trouvent des quantités de fer et de manganese de 0,21 et
0,08%, respectivement. La pollution de métaux lourds est principalement due
aux activités humaines (Bhatt, 2004). Les origines des micropolluants dans
I’eau sont nombreuses et multiples. Il peut s’agir d’une part, des rejets directes
d’eau usées urbaines et industrielles et d’autre part, d’apport diffus associés
aux retombés atmosphérique ou ruissellement d’eau contaminée en provenance
des sols agricoles ou de voiries. Certains micropolluants sont aussi présents
dans les sédiments des court d’eau ou présents naturellement a 1’état de traces dans
les sols (fond-pédogéochimique) (Cholon et al., 2006). Généralement, les oligo-
éléments fer (Fe), cuivre (Cu), zinc (Zn), nickel (Ni), cobalt (Co), molybdéne (Mo),
manganése (Mn), chrome (Cr), arsenic (As), et titane (Ti) sont indispensables au
déroulement des processus biologiques Dans ce cas, leurs concentrations dans les
organismes doivent répondre aux besoins métaboliques. Une carence ou un exces de
ces ¢léments essentiels peut induire des effets indésirables. D’autres comme le
mercure (Hg), le plomb (Pb), le cadmium (Cd), et I’antimoine (Sb) ne sont pas
nécessaires a la vie, et peuvent  avoir des effets néfastes (Casas et Stellio, 2005). Il
est connu que le Cuivre, le Fer, le Zinc et le Manganése sont considérés comme
indispensables au déroulement des processus métaboliques et ne deviennent
toxiques qu’au dela d’un certain seuil. Le cuivre en exces produit des radicaux
libres responsables de Iésions cellulaires au nivaux de I’ADN et d’organites tels
que les mitochondries ou les lysosomes (Pichard, 2003). La toxicité du fer est dans
sa capacité a provoquer la formation de radicaux libres avec pour conséquence une

peroxydation lipidique (Gunnar et al., 2007 ; Nestel et Davidsson, 2003). Le Zinc
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est essentiel pour de nombreux métallo-enzymes et les facteurs de transcription qui
sont impliqués dans divers processus cellulaires comme 1’expression des génes, la
transduction de signal et la transcription de la réplication. Le fer modifié du carbone
actif préparé a partir de I’enveloppe de la graine de la chataigne d’eau est un résidu
aquatique pas cher. Il peut étre considéré comme un moyen efficace pour 1’adsorption
et I’élimination du Cr des eaux usées (Liu et al., 2010). Les résultats de Ghoulam et
al., 2011 indique que les organes de trois plantes aquatiques Trapa natans L., Typha
latifolia et Hydrocotyle vulgaris ont un effet significatif sur 1’accumulation des
métaux lourds et qu’elles peuvent étre utilisées pour phytoremédiation de 1’eau

polluée.

quantités des éléments
minéraux (ppm)
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0 - ; ; . . . minéraux
Fe Zn Mn Cu Cr Cd

Figure Mo 18 : Quantités des éléments minéraux de la graine de la chataigne

d’eau Trapa natans L. du lac Oubeira d’El-Kala
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I11.2. Valorisation de la graine de la chataigne d’eau Trapa natans L.
sur la base de la composition biochimique et chimique dans le
domaine microbiologique
111.2.1. Stérilité de la gélose nutritive préparée

Les figures Ne 19 et Ne 20 montrent la gélose nutritive contenue dans les boites
de pétrie apres incubation durant 24h a 28C° et 37C° pour détecter les contaminants.
11 est vérifié qu’elle est stérile. Vu son aspect, sa couleur, son odeur, sa solubilité, sa
clarté, sa gélification et son pH=5,63, elle est de bonne qualité. Sa transparence
parfaite permet de tout discerner. Elle est prise pour I’ensemencement des souches

bactériennes et fongiques considérées.

I11.2.2. Analyse de I’évolution de souches bactériennes et fongiques
en absence et en présence d’oxytétracycline a différentes

concentrations
Les Figures Ne2l, Ne22 et Ne23 montrent le développement des souches

bactériennes en absence et en présence d’oxytétracycline a différentes concentrations.
Les données se rapportant a 1’évolution des bactéries Gram+ et Gram- étudiées en
absence et en présence d’oxytétracycline sont présentées dans le tableau Ne 13. A
Omg/ml, E. coli, Staphylococcus aureus et klebsiella sp se développent. A 0,1 mg/ml
du bactéricide employé, E. coli et Staphylococcus aureus ne se déploient pas.
Klebsiella sp se propage. Pour 0,25 mg/ml et 0,5 mg/ml de cet antibiotique, il ya
inhibition totale de ces trois microorganismes. Pour ce qui est des champignons, les
figures No 24, No 25 et Ne 26 font apparaitre le développement des souches fongiques
en absence et en présence d’oxytétracycline a différentes concentrations. Suite a
I’analyse des statistiques du tableau Ne 14, il est élucidé 1’existence d’aucune
influence a 0 mg/ml, 0,21mg/ml, 0,25mg/ml et 0,5mg/ml de cet antibiotique sur la
formation et 1’étalement de Fusarium sp. Il ya une différence trés hautement
significative (P< 0,001) entre les effets des concentrations distinctes de cet
antibactérien sur le développement de Pyrenophora tritici et Septoria nodorum. Il est
donc possible d’isoler ces champignons pathogeénes. Les aspects des mycéliums
aériens de Fusarium sp, Pyrenophora tritici et Septoria nodorum sont successivement
cotonneux et de couleur rose a orange, cotonneux et d’une couleur gris-vert et de

couleur brun-claire.
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Figure Ne 19 : Gélose nutritive aprés incubation a 28°C pendant 24 h pour
détecter les contaminants.

Figure Ne 20 : Gélose nutritive apres incubation & 37°C pendant 24 h pour
détecter les contaminants.

Tableau Ne 13: Evolution des souches bactériennes E-coli, Klebsiella sp et
Staphylococcus aureus en absence et en présence de différentes concentrations
d’oxytétracycline.

Souches Concentration (mg/ ml)

0,0mg/ml 0,1mg/ml 0,25mg/ml | 0,5mg/ml
E-coli - + + +
Klebsiella sp - - + +
Staphylococcus aureus - + + +

+ : inhibition des souches.

- : développement des souches.
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[oxy] = 0,25mg/ml [oxy] = 0,5mg/ml
Figure Ne 21 : Développement d’E-coli en absence et en présence
d’oxytétracycline a différentes concentrations.
[oxy]= Concentration d’oxytétracycline.

[oxy] = 0,1 mg/ml

[oxy] = 0,25mg/ml [oxy] = 0,5mg/ml
Figure Ne 22 : Développement de Klebsiella sp en absence et en
présence d’oxytétracycline a différentes concentrations.
[oxy]= Concentration d’oxytétracycline.
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[oxy] = 0,1 mg/ml

[oxy] = 0,25mg/ml [oxy] = 0,5mg/ml
Figure Ne 23 : Développement de Staphylococcus aureus en absence
et en présence d’oxytétracycline a différentes concentrations.
[oxy]= Concentration d’oxytétracycline.

Figure No 24 : Développement de Fusarium sp en absence et en
présence d’oxytétracycline a différentes concentrations.
[oxy]= Concentration d’oxytétracycline.
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[oxy] = 0,25mg/ml [oxy] = 0,5mg/ml
Figure Mo 25: Développement de Pyrenophora tritici en absence et
en présence d’oxytétracycline a différentes concentrations.
[oxy]= Concentration d’oxytétracycline

[oxy] =0 mg/ml [oxy] = 0,1 mg/ml

[oxy] = 0,25mg/ml [oxy] = 0,5mg/mi
Figure Mo 26: Développement de Septoria nodorum en absence et en
présence d’oxytétracycline a différentes concentrations.
[oxy]= Concentration d’oxytétracycline
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Tableau Nel4: Comparaison de [’influence des différentes concentrations
d’oxytétracycline sur le développement des souches fongiques Fusarium sp,
Pyrenophora tritici et Septoria nodorum.

Test ’ANOVA

Variables 5\ DDL SCE CM Fobs p

07 jrs Fusarium sp 3 0,000 0,000 * *

07 jrs Pyrenophora tritici 3 135,42 | 45,14 | 16,05 | 0,001***

07 jrs Septoria nodorum 3 1118,8 | 3729 | 26,02 | 0,000***

SV : sources de variation.

ddl : degrés de liberté.

SCE : somme des carrés des écarts.

CM : carré moyen.

Fobs : valeurs observées de F de Fisher.

P : probabilité de mettre en évidence des différences significatives.
P>a = 0,05 : (NS) différences non significatives.

P <a = 0,05 : (*) différences significatives.

P <a = 0,01 : (**) différences hautement significatives.

P <a = 0,001 : (***) différences tres hautement significatives.
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Les figures Ne 27, No 28 et Ne 29 présentent les diametres de croissance en fonction du
temps d’incubation. Au fur et a mesure que le temps d’incubation augmente, la
vitesse de croissance myceélienne est considérable. Elle est supérieure a 02mm/j. 1l est
distingué qu’elle dépasse 05mm/j pour Fusarium sp. Ces mycetes se caractérisent par
des vitesses de croissances rapides sur ce milieu. Ce dernier garantit la croissance des
champignons, la différentiation et la récupération de faibles échantillons. La
croissance de la souche Fusarium sp par rapport aux différentes concentrations
de I’inhibiteur est rapide. Il est observé qu’au 7°™ jour de suivi de la croissance
qu’il n’ya aucune différence significative entre les effets des quatre concentrations
et que toutes les moyennes de croissance de la souche Fusarium sp (80mm)
sont égales. Le test de Tukey présente 04 groupes indépendants. Il n’y a pas d’effet
des différentes concentrations de 1’inhibiteur sur la croissance de la souche Fusarium
sp. La croissance de la souche Pyrenophora tritici par rapport aux différentes
concentrations de I’inhibiteur est un peu lent que celle de la souche Fusarium sp.
Il existe une différence trés hautement significative au 78me jour de suivi de la
croissance entre les quatre concentrations. Le test Tukey présente 02 groupes
dépendant. Pour le premier groupe les valeurs de croissance par rapport a
Omg/ml et 0,1mg/ml sont successivement 78,83 et 77,6mm. Pour le deuxieme
groupe les valeurs de croissance en relation avec les concentrations 0,25mg/ml
et 0,5mg/ml sont consécutivement 71,66 et 71,50mm. Il existe un effet des
différentes concentrations de I’inhibiteur sur la croissance de la souche Pyrenophora
tritici. La croissance de la souche Septoria nodorum par rapport aux différentes
concentrations de I’inhibiteur est plus lente que celles des autres souches. Il existe une
différence trés hautement significative au 7°™ jour de suivi de la croissance entre les
quatre concentrations. Le test de Tukey présente 02 groupes dépendants. Pour le
premier groupe les valeurs de croissance par rapport aux concentrations Omg/ml et
0,1mg/ml sont 67,16 et 60,33mm respectivement. Concernant le deuxieme groupe, les
valeurs de croissance en relation avec les concentrations 0,25mg/ml et 0,5mg/ml sont
47,16 et 43,33mm respectivement. Il est observé des valeurs de croissance
décroissantes. Il existe un effet des différentes concentrations de 1’inhibiteur sur la

croissance de la souche Septoria nodorum.

62



Résultats et Discussion

Diamétre de =¢=[C]=0 mg/ml
croissance = [C]=0,1mg/m|
(mm)
[C]=0,25mg/ml

80 1 == [C]=0,5mg/ml

70 ~
60 -
50 -
40 -
30 +
20 +
10 -
0 T T T T T T T )

1 2 3 4 5 6 7 temps (j)

Figure M2 27: Diamétres de croissances de Fusarium sp soumis & différentes
concentrations d’oxytétracycline par rapport au temps d’incubation.
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concentrations d’oxytétracycline par rapport au temps d’incubation.

Figure M 28: Diamétres de croissances de Pyrenophora tritici soumis a différentes
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Figure Ne 29 : Diametres de croissances de Septoria nodorum soumis a différentes
concentrations d’oxytétracycline par rapport au temps d’incubation

64



Résultats et Discussion

Les diamétres de croissance correspondant a Omg/ml, 0,1mg/ml, 0,25mg/ml et
0,5mg/ml d’oxytétracycline sont désignés dans le tableau Ne 15. Selon le test de
Tukey, les 02 groupes dépendant ayant rapport avec Pyrenophora tritici sont (78,83
mm pour 0 mg/ml et 77,6 mm pour 0,1 mg/ml) et (71,66 mm pour 0,25 mg/ml et
71,50 mm pour 0,5 mg/ml). Ceux de Septoria nodorum sont (67,16 mm pour 0
mg/ml et 60,33 mm pour 0,1 mg/ml) et (47,16 mm pour 0,25 mg/ml et 43,33 mm pour
0,5 mg/ml). Il y a 04 groupes indépendants pour Fusarium sp. Les valeurs moyennes
de I’¢lément variable pris en compte pour expliquer le déploiement et leurs moyennes
sont identiques. Elles sont de 80 mm. Dans le tableau Ne 16, il est signalé que chacune
des concentrations 0 mg/m, 0,1 mg/ml, 0,25 mg/ml et 0,5 mg/ml agit différemment
sur la propagation des agents phytopathogeénes examinés. Au niveau du tableau Ne 17,
il est précisé que le groupe relatif a Fusarium sp et celui de Pyrenophora tritici est
(80mm pour 0 mg/ml et 78,8mm pour 0 mg/ml). Dans les mémes conditions que
précédemment, 67,2 mm formant une classe est 1’évolution notée pour Septoria
nodorum. Les dimensions 80 mm et 77,7 mm sont successivement relevee a 0,1
mg/ml pour Fusarium sp et Pyrenophora tritici. Elles forment un groupe. La méme
constatation est faite pour la mesure 60,3 mm mentionnée pour Septoria nodorum.
Pour les trois champignons, il est différencié trois groupes indépendants a 0,25 mg/ml
comme a 0,5 mg/ml. Les grandeurs moyennes du parametre définissant le
développement de Fusarium sp comparant chaque groupe par rapport a 0,25 mg/ml et

0,5 mg/ml sont égales a leurs moyennes 80 mm.
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Tableau Ne 15 : Groupes des diameétres de croissance des champignons par rapport
aux différentes concentrations d’oxytétracycline.

Test Tukey
Variables Source de Moyennes des concentrations Nombre de
variance groupes
07 jrs Fsp 4 3 2 1 04
8,00E+01 8,00E+01 8,00E+01  8,00E+01
07 jrs Pt 4 3 2 1 02
71,50 71,66 77,6 78,83
07 jrs Sn 4 3 2 1 02
43,33 47,16 60,33 67,16
F sp: Fusarium sp
Pt: Pyrenophora tritici
Sn: Septoria hodorum
1 : Groupe correspondant a la concentration d’oxytétracycline 0 mg/m.
2: Groupe correspondant a la concentration d’oxytétracycline 0,1 mg/ml.
3: Groupe correspondant a la concentration d’oxytétracycline 0,25 mg/ml.
4: Groupe correspondant & la concentration d’oxytétracycline 0,5 mg/ml.
Tableau MNel6: Comparaison de [’influence de chaque concentration

d’oxytétracycline sur le développement des différentes souches fongiques Fusarium
sp, Pyrenophora tritici et Septoria nodorum.

Test ’ANOVA

Y, DDL | SCE CM F obs P
[C]4=0,0 mg/ml | 2 302,17 151,08 12,98 0,007%*
[C]7=01mgiml | 2 692,67 346,33 83,68 0,000%**
[C] 4= 0,25 mg/ml | 2 174772 873,86 294,01 0,000%**
[C]4=0,5 mg/ml | 2 2210,1 1105,0 268,79 0,000%**

SV : sources de variation.
ddl : degrés de liberté.

SCE : somme des carrés des écarts.
CM : carré moyen.

Fobs : valeurs observées de F de Fisher.

P : probabilité pour mettre en évidence des différences significatives.
P>a = 0,05 : (NS) différences non significatives.

P <a = 0,05 : (*) différences significatives.

P <a = 0,01 : (**) différences hautement significatives.
P <a = 0,001 : (***) différences tres hautement significatives.
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Tableau Nel7 : Groupes de diametres de croissance des champignons Fusarium sp,
Pyrenophora tritici et Septoria nodorum par rapport a chaque concentration
d’oxytétracycline.

Test Tukey
variables Moyennes des diamétres Nombre des groupes
[ C 1= 0,0 mg/ml 2 3 1 02
67,2 78,8 80,0
[ Cls;=0,1mg/ml 2 3 1 02
60,3 77,7 80,0
[ C 1= 0,25mg/ml 2 3 1 03
47,2 77 80,0
[C1s;=0,5mg/ml 2 3 1 03
433 715 80,0

1 : Groupe correspondant a Fusarium sp.
2: Groupe correspondant a Septoria nodorum.
3: Groupe correspondant a Pyrenophora tritici.
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CONCLUSION

Dans la farine obtenue de la graine de la chataigne d’eau Trapa natans L. se
développant au niveau du lac Oubeira d’El-kala, le taux de protéines totales est
6,97£0,2 %. L’amidon est le composé¢ le plus important. Il a une proportion de
59,33+0,6 % dont 70 % et 30 % sont de ’amylose et de I’amylopectine. Les sucres
totaux et réducteurs sont de 5,32+0,6 % et 1,23+0,3 % respectivement. Les lipides
constituent 3,15+0,05 %. Les vitamines C, E et A représentent consecutivement
4,56+0,5mg/100g, 0,26+£0,04mg/100g et 3,66+0,4 U.l /g. Les cendres sont
considérables. Elles sont évaluées a 2.93+0,06 %. Les quantités de fer, zinc, cuivre,
manganeése, chrome et cadmium sont consécutivement 31.05ppm, 21.85ppm, 6.18
ppm, 7.86 ppm, 4.04 ppm et 0.14 ppm. Le fer et le zinc sont les principaux éléments
minéraux. Les différents types d’acides gras identifiés apres 1’hydrolyse de la matiére
grasse extraite sont 1’acides myristique (C14: 0), I’acide palmitique (C16:0), ’acide
stéarique (C18:0), ’acide arachidique (C20 :0), I’acide palmitoléique (C16:1), I’acide
oléique (C18:1), I’acide élaidique (C18:1 trans 9), I’acide linoléique (C18:2), I’acide
octadécatriénoique (C18:3), I’acide dihomo vy-linolénique (C20:3), I’acide
undécanoique (C11:0), I’acide tridecanoique (C13:0), l’acide pentadecanoique
(C15:0), I’'acide margarique (C17:0) et 1’acide tricosanoique (C23:0). La gélose
nutritive préparée est de bonne qualité. Sa stérilité et sa transparence parfaite permet
de tout déceler. En absence d’oxytétracycline, les souches bactériennes et fongiques
se développent. En présence de I’antibiotique a 0,25 mg/ml et 0,5 mg/ml les bactéries
Gram+ et Gram- sont totalement inhibées alors que les champignons évoluent.
L’isolement de Fusarium sp, Pyrenophora tritici et Septoria nodorum est possible.
Ces mycétes se caractérisent par des vitesses de croissances mycéliennes rapides.
L’analyse statistique révele 1’existence d’une différence trés hautement significative
(P<0,001) entre les effets des concentrations du bactéricide sur le déploiement de
Pyrenophora tritici et Septoria nodorum. Il y a aucune influence de I’antibactérien a

0,1 mg/ml, 0,25mg/ml et 0,5 mg/ml sur la croissance de Fusarium sp.
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Spectres de masses obtenus a partir de ’analyse de la matiére
grasse de la graine de la chdtaigne d’eau
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FigureNel. Spectre de masse obtenue a partir de I’analyse de la matiere
grasse de la graine de la chataigne d’eau (Injection Ne 1).
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FigureNo2. Spectre de masse obtenue a partir de ’analyse de la matiére
grasse de la graine de la chataigne d’eau (Injection Ne2).
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FigureNo 3. Spectre de masse obtenue a partir de I’analyse de la matiére
grasse de la graine de la chataigne d’eau (Injection Ne 3).
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FigureNe 4. Spectre de masse obtenue a partir de ’analyse de la matiére
grasse de la graine de la chataigne d’eau (Injection Ne 4).
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FigureNe 5. Spectre de masse obtenue a partir de ’analyse de la matiere
grasse de la graine de la chataigne d’eau (Injection Ne 5).



Composés détectées dans la matiere grasse de la graine de la chataigne
d’eau par spectrométrie de masse

Tableau Ne 01. Composés détectés dans la matiére grasse de la graine de la chataigne
d’eau par spectrométrie de masse (Injection Ne 01).

Peak#  R.Time m/z Area Height Conc.UnitName Similarity
1 2.141 43.00 5849554 532878 ppm Acetoxyacetic acid, nonyl ester 92
2 2.295 57.00 51254 36245 ppm Octane, 3,6-dimethyl- 88
3 2.562 57.00 173397 94261 ppm Undecane 99
4 2.690 69.00 93837 29427 ppm 1-Undecanol 92
5 3.382 55.00 137064 60032 ppm 1-Dodecanol 98
6 3.509 57.00 547331 326847 ppm Dodecane 99
7 3.694 57.00 309588 148261 ppm Undecane, 2,5-dimethyl- 99
8 3.651 137.00 6989 2389 ppm 1-Cyclohexanol, 2-(2-ethylbutyl)- 71
9 3.955 83.00 158506 61741 ppm Dodecane, 2-cyclohexyl- 86
10 - 68.00 ppm 7-Hexadecenal, (2)-
11 4.322 57.00 136156 69501 ppm Dodecane, 2-methyl- 82
12 4.257 71.00 71069 40190 ppm Dodecane, 4-methyl- 99
13 4.322 57.00 134918 69236 ppm Dodecane, 2-methyl- 98
14 - 57.00 ppm 10-Methylnonadecane ---
15 4.477 57.00 254300 142690 ppm Dodecane, 4,6-dimethyl- 99
16 4.652 97.00 110835 57628 ppm Cyclohexane, 1-methyl-2-pentyl- 96
17 4.835 57.00 977251 525799 ppm Tridecane 98
18 5.134 57.00 88798 46196 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 96
19 5.134 57.00 88798 46196 ppm Tetradecane, 2-methyl- 72
20 5.441 83.00 181534 74794 ppm Heptylcyclohexane 93
21 5.523 178.00 56977 23889 ppm Perhydrophenalene, (3a.alpha., 6a.alpha., 9a.a 95
22 5.657 57.00 134356 64130 ppm Tridecane, 6-methyl- 97
23 5.706 85.00 47746 28481 ppm Undecane, 4,4-dimethyl- 88
24 5.787 71.00 75850 40712 ppm 2,3-Dimethyldodecane 92
25 5.876 57.00 141143 69898 ppm Eicosane, 10-methyl- 97
26 5.985 57.00 137468 65678 ppm Tetradecane, 2-methyl- 99
27 6.127 71.00 122468 58156 ppm Dodecane, 2,6,10-trimethyl- 97
28 6.301 97.00 129405 61064 ppm Cyclohexane, 1-methyl-2-pentyl- 97
29 6.398 192.00 49796 19551 ppm 2(1H)-Naphthalenone, 3,4,4a,5,6,7,8,8a.alpha 89
30 6.503 57.00 635670 290644 ppm Tetradecane 99
31 - 57.00 ppm Oxalic acid, 6-ethyloct-3-yl isobutyl ester
32 6.708 43.00 132178 28904 ppm Octadecane, 5-methyl- 83
33 6.747 57.00 113280 44142 ppm Oxalic acid, isobutyl octadecyl ester 99
34 6.816 57.00 108603 42058 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 99
35 6.700 71.00 144493 24718 ppm Z-5-Methyl-6-heneicosen-11-one 73
36 7.438 57.00 212664 67397 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 77
37 7.253 83.00 202407 74342 ppm Cyclohexane, octyl- 92
38 7.438 57.00 212664 67397 ppm Tridecane, 2,5-dimethyl- 93
39 7.498 43.00 80540 41835 ppm Tetradecane, 5-methyl- 98
40 7.596 71.00 101924 47549 ppm Tetradecane, 4-methyl- 93
41 7.703 57.00 347507 135828 ppm Hexadecane 98
42 7.828 57.00 204497 88299 ppm Tetradecane, 3-methyl- 99
43 8.042 83.00 44356 19177 ppm Cyclopentane, 1,1'-hexadecylidenebis- 66
44 8.042 83.00 44356 19177 ppm Undecane, 4-cyclohexyl- 86
45 8.216 97.00 166312 63386 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl dodecyl ester 87
46 8.398 57.00 1089191 452929 ppm Pentadecane 99
47 - 74.00 ppm Undecanoic acid, 10-methyl-, methyl ester
48 8.608 71.00 193224 63423 ppm Hexadecane 96
49 8.726 71.00 174220 39999 ppm Tridecane, 5-propyl- 93
50 8.982 71.00 186231 23043 ppm Tetracosane 91
51 - 57.00 ppm Octacosane
52 9.263 83.00 241183 86296 ppm n-Nonylcyclohexane 91
53 9.344 71.00 347783 80119 ppm Nonane, 5-propyl- 87
54 9.386 57.00 379375 82831 ppm Octane, 4,5-dipropyl- 80
55 9.463 43.00 96418 42612 ppm Tetradecane, 5-methyl- 94
56 9.568 71.00 150808 66962 ppm Pentadecane, 4-methyl- 94




57 9.682 57.00 238143 92342 ppm Hexadecane 97
58 9.815 57.00 258186 91681 ppm Pentadecane, 3-methyl- 98
59 10.183 57.00 54800 18636 ppm 1-Octanol, 2-butyl- 83
60 10.263 97.00 95024 38359 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl dodecyl ester 93
61 10.406 57.00 1019891 400432 ppm Hexadecane 99
62 10.592 71.00 165240 42882 ppm Octadecane, 5-methyl- 89
63 10.592 71.00 118188 34883 ppm Octadecane, 5-methyl- 83
64 11.350 71.00 183984 66219 ppm Tridecane, 4-cyclohexyl- 95
65 11.472 57.00 307036 58945 ppm Eicosane 92
66 11.594 71.00 102714 35762 ppm Sulfurous acid, pentyl tetradecyl ester 96
67 11.712 57.00 122095 50135 ppm Pentadecane, 8-hexyl- 95
68 11.853 57.00 140123 53390 ppm Heptadecane, 2-methyl- 97
69 12.440 57.00 616604 221510 ppm Heptadecane 99
70 12.590 74.00 273611 94838 ppm Methy! tetradecanoate 96
71 14.648 57.00 354661 105773 ppm Eicosane 98
72 14.849 74.00 167678 47184 ppm Pentadecanoic acid, methyl ester 92
73 15.584 95.00 230261 59604 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 98
74 16.291 81.00 122644 25713 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 95
75 16.843 82.00 181811 34433 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 94
76 16.965 55.00 86716 15881 ppm 11-Hexadecenoic acid, methyl ester 85
77 17.701 57.00 228734 51311 ppm Eicosane 96
78 18.014 74.00 6000730 1141501  ppm Hexadecanoic acid, methyl ester 99
79 19.719 73.00 4341602 431486 ppm I-(+)-Ascorbic acid 2,6-dihexadecanoate 99
80 26.094 67.00 4316300 422094 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,Z)-, methyl ester 99
81 26.827 55.00 1340542 155028 ppm 8-Octadecenoic acid, methyl ester, (E)- 99
82 29.364 67.00 7472054 424927 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,Z)- 98
83 29.882 55.00 2922337 294990 ppm 9-Octadecenoic acid, (E)- 98
84 31.223 43.00 203701 28157 ppm Octadecanoic acid 99
85 34.201 57.00 4471287 289962 ppm Hexatriacontane 99
86 34.534 57.00 12598 5616 ppm Tetrapentacontane, 1,54-dibromo- 53
87 - 74.00 ppm Tricosanoic acid, methyl ester ---
88 35.743 55.00 38037 12110 ppm 11-Eicosenoic acid, methyl ester 83
89 36.766 57.00 647244 86074 ppm Pentatriacontane 91
90 37.233 273.00 113721 17346 ppm 8,11-Octadecadienoic acid, methyl ester 84
91 - 57.00 ppm Eicosanoic acid ---
92 38.072 71.00 406909 52656 ppm Tetrapentacontane 96
93 38.357 57.00 265107 46432 ppm Tetracosane 90
94 38.787 57.00 206045 67262 ppm Octadecane, 1-chloro- 84
95 39.156 57.00 97779 35811 ppm Dotriacontane 71
96 39.535 57.00 143486 32290 ppm Tetrapentacontane, 1,54-dibromo- 80
97 39.899 57.00 4825757 763599 ppm Hexatriacontane 99
98 40.092 57.00 736050 73813 ppm Tetracontane 85
99 40.500 163.00 804601 130502 ppm Cyclopropanecarboxylic acid, 3-(2,2-dichloro 96
100 40.799 57.00 219121 71485 ppm Tetratriacontane 97

Tableau No 02. Composés detectés dans la matiére grasse de la graine de la chataigne
d’eau par spectrométrie de masse (Injection Ne 02).

Peak# R.Time m/z Area Height Conc. Name Similarity
2.109 57.00 208839 58182 ppm trans-.beta.-Terpinyl pentanoate 91
2 2.305 57.00 362069 65753 ppm Pentadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 87
3 - 57.00 ppm Nonanal
4 2.570 57.00 159254 88961 ppm Undecane 99
5 2.710 57.00 50254 24422 ppm Cycloundecane, (1-methylethyl)- 92
6 3.388 55.00 147643 57538 ppm 1-Dodecanol 97
7 3.515 57.00 488143 296795 ppm Dodecane 99
8 3.699 57.00 274090 144094 ppm Undecane, 2,5-dimethyl- 99
9 3.808 81.00 42297 17451 ppm 1-Cyclohexanol, 2-(2-ethylbutyl)- 92
10 3.962 83.00 154318 62221 ppm Dodecylcyclohexane 92
11 - 57.00 ppm Cyclododecanol
12 - 57.00 ppm 9,9-Dimethoxybicyclo[3.3.1]nona-2,4-dione
13 4.262 43.00 61277 34554 ppm Tetradecane, 5-methyl- 83
14 4.261 71.00 61758 37221 ppm Dodecane, 4-methyl- 97
15 4.327 57.00 122396 64826 ppm Dodecane, 2-methyl- 98
16 4.418 57.00 91368 57867 ppm 10-Methylnonadecane 98
17 4.481 57.00 234127 133774 ppm Dodecane, 4,6-dimethyl- 98
18 4.657 97.00 99341 50318 ppm Cyclohexane, 1-methyl-2-pentyl- 97




20 4.840 57.00 127933 49618 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 98
21 5.138 57.00 ppm Eicosane 929
22 5.446 83.00 142964 66072 ppm Heptylcyclohexane
23 5.529 178.00 53678 21847 ppm Perhydrophenalene, (3a.alpha., 6a.alpha., 9a.alpha 94
24 - 82.00 ppm 1-Eicosyne
25 5.659 57.00 144573 64045 ppm Dodecane, 2,5-dimethyl- 95
26 5.708 43.00 58417 33348 ppm 2,4-Dimethyldodecane 99
27 5.790 71.00 95778 36902 ppm Tetradecane, 4-methyl- 96
28 5.878 57.00 132955 63565 ppm Hexadecane 96
29 5.989 57.00 123699 56782 ppm Tetradecane, 2-methyl- 98
30 6.130 57.00 104007 55637 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 96
31 6.305 97.00 120434 52505 ppm Cyclohexane, 1-methyl-2-pentyl- 96
32 6.403 192.00 48115 19284 ppm 2(1H)-Naphthalenone, 3,4,4a,5,6,7,8,8a.alpha.-oc 87
33 6.505 57.00 620574 278951 ppm Tetradecane 98
34 - 163.00 --- ppm Silane, trichlorooctadecyl-
35 6.750 57.00 86878 40362 ppm Tetracontane, 3,5,24-trimethyl- 86
36 6.820 57.00 101460 37598 ppm Dodecane, 4,6-dimethyl- 99
37 6.927 71.00 29035 15027 ppm Tetrapentacontane, 1,54-dibromo- 93
38 7.146 57.00 61889 29025 ppm Eicosane 95
39 7.258 83.00 199829 74844 ppm Cyclohexane, octyl- 88
40 7.436 57.00 250700 75384 ppm Pentadecane 92
41 7.501 43.00 99939 47879 ppm Tetradecane, 5-methyl- 99
42 7.601 71.00 123996 51481 ppm Tetradecane, 4-methyl- 96
43 7.707 57.00 354546 142962 ppm Hexadecane 97
44 7.831 57.00 215416 96378 ppm Tetradecane, 3-methyl- 97
45 - 83.00 ppm Tetracontane-1,40-diol
46 - 83.00 ppm Pentafluoropropionic acid, heptadecyl ester
47 8.220 97.00 147866 55191 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl dodecyl ester 93
48 - 57.00 ppm Pentadecane, 8-hexyl-
49 8.400 57.00 1132912 440097 ppm Pentadecane 99
50 - 74.00 ppm Tridecanoic acid, 4,8,12-trimethyl-, methyl ester
51 8.611 71.00 132626 49613 ppm Hexadecane 99
52 8.732 71.00 126775 29684 ppm Tetradecane, 4-methyl- 96
53 - 43.00 ppm Bicyclo[3.1.1]heptan-3-ol, 2,6,6-trimethyl-, [1R-(
54 8.742 57.00 133924 26876 ppm Pentadecane, 8-hexyl- 83
55 9.151 57.00 37434 23051 ppm Pentadecane, 3-methyl- 75
56 9.460 57.00 154355 54818 ppm Hexadecane, 2,6,11,15-tetramethyl- 75
57 9.267 83.00 265928 95756 ppm n-Nonylcyclohexane 91
58 9.345 71.00 308441 84726 ppm Nonane, 5-methyl-5-propyl- 93
59 9.384 57.00 207502 94410 ppm Octane, 4,5-dipropyl- 99
60 9.461 43.00 103714 48266 ppm Tetradecane, 5-methyl- 94
61 9.569 71.00 91159 49874 ppm Pentadecane, 4-methyl- 94
62 9.682 57.00 315241 113001 ppm Heptadecane, 2-methyl- 99
63 9.817 57.00 280493 101203 ppm Pentadecane, 3-methyl- 98
64 10.273 57.00 206079 43630 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 78
65 10.264 97.00 145915 49064 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl nonyl ester 96
66 10.410 57.00 1150745 464252 ppm Hexadecane 99
67 10.592 71.00 265670 43447 ppm Tetracosane 92
68 10.738 71.00 134919 26804 ppm [Tetracosane 94
69 10.750 57.00 183035 30016 ppm Tetracosane 83
70 11.350 57.00 260518 73616 ppm Tridecane, 4-cyclohexyl- 93
71 11.477 57.00 393718 78366 ppm Heptadecane 94
72 11.598 71.00 108591 40351 ppm Tetradecane, 4-methyl- 96
73 11.715 57.00 209221 68571 ppm Pentadecane, 8-hexyl- 97
74 11.857 57.00 153316 61461 ppm Heptadecane, 2-methyl- 98
75 12.442 57.00 704912 275842 ppm Heptadecane 99
76 12.592 74.00 322493 117500 ppm Methyl tetradecanoate 99
77 13.353 57.00 167282 42538 ppm Tetradecanoic acid 96
78 13.781 57.00 73277 27172 ppm Heptadecane, 2-methyl- 95
79 13.948 57.00 80990 27791 ppm Heptadecane, 3-methyl- 95
80 14.650 57.00 454132 132806 ppm Eicosane 99
81 14.847 74.00 203429 58922 ppm Pentadecanoic acid, methyl ester 94
82 15.593 68.00 173587 36910 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 97
83 16.297 81.00 80514 17414 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 94
84 16.860 81.00 103970 20360 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 94
85 16.958 74.00 98149 17227 ppm [11-Hexadecenoic acid, methyl ester 92
86 17.702 57.00 303887 61705 ppm Eicosane 97
87 18.011 74.00 7609049 1538631 ppm Hexadecanoic acid, methyl ester 99
88 19.685 73.00 5271953 498518 ppm [-(+)-Ascorbic acid 2,6-dihexadecanoate 99
89 26.106 81.00 4514909 481404 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,Z)-, methyl ester 99
90 - 79.00 ppm [Tricyclo[5.3.0.0(4,8)]decane
91 26.842 55.00 1565309 181206 ppm 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester 99
92 29.308 67.00 7507258 439822 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)- 99
93 29.829 55.00 2958973 302348 ppm 9-Octadecenoic acid, (E)- 99
94 31.177 43.00 237946 31469 ppm Octadecanoic acid 97
95 36.534 69.00 7980718 677630 ppm 2,6,10,14,18,22-Tetracosahexaene, 2,6,10,15,19,2 98
96 37.309 57.00 4141370 365122 ppm Hexatriacontane 99
97 39.508 57.00 135518 38037 ppm Hexacontane 67
98 39.801 57.00 410685 84850 ppm Hexatriacontane 89
99 - 57.00 ppm 22,23-Dibromostigmasterol acetate
100 40.275 57.00 457106 79409 ppm [Tetratetracontane 96




Tableau Ne 03. Composés détectés dans la matiére grasse de la graine de la chataigne
d’eau par spectrométrie de masse (Injection Ne 03).

Peak# R.Time m/z Area Height Conc.Unit Name Similarity
1 2.297 57.00 31322 19215 ppm Hexadecane 94
2 - 57.00 ppm 3-Hexadecene, (2)-
3 2.563 57.00 117650 61187 ppm Undecane 98
4 2.689 69.00 166695 50337 ppm 1-Nonanol, 4,8-dimethyl- 99
5 2.782 55.00 77484 39143 ppm (S)-(+)-6-Methyl-1-octanol 99
6 - 57.00 ppm 1-Undecanol
7 3.378 55.00 70618 29268 ppm 1-Dodecanol 97
8 3.504 57.00 526327 283008 ppm Dodecane 98
9 3.688 57.00 134101 63312 ppm Undecane, 2,6-dimethyl- 96
10 - 271.00 ppm Naphthalene, 2-ethyldecahydro-
11 3.950 83.00 55173 29257 ppm Dodecylcyclohexane 96
12 - 57.00 ppm 1-Decanol, 2-hexyl-
13 4.316 57.00 55858 30611 ppm Hexadecane 83
14 - 71.00 ppm Dodecane, 4-methyl-
15 4.316 57.00 56532 30827 ppm Dodecane, 2-methyl- 96
16 4.405 57.00 46134 28371 ppm 10-Methylnonadecane 95
17 4.469 57.00 113893 64850 ppm Dodecane, 4,6-dimethyl- 98
18 4.600 71.00 42902 16326 ppm Hexadecane, 2,6,11,15-tetramethyl- 77
19 4.643 97.00 52924 25131 ppm Cyclohexane, 1-(cyclohexylmethyl)-2-methyl-, 93
20 4.724 97.00 29518 11376 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl isohexyl ester 90
21 4.827 57.00 1068501 550504 ppm Tridecane 99
22 - 97.00 ppm Tridecane, 5-cyclohexyl-
23 5.126 57.00 60565 28115 ppm Nonane, 2-methyl-5-propyl- 93
24 5.196 43.00 20489 9534 ppm 10-Methylnonadecane 94
25 - 57.00 ppm Octacosane
26 5.381 57.00 77647 12385 ppm Tetradecane, 2-methyl- 73
27 5.432 83.00 81040 35111 ppm Heptylcyclohexane 93
28 5.511 178.00 28400 12503 ppm Perhydrophenalene, (3a.alpha., 6a.alpha., 9a.al p
29 - 96.00 ppm 1H-Indene, 2-butyl-4-hexyloctahydro-
30 5.647 57.00 69687 34400 ppm Tridecane, 6-methyl- 94
31 5.697 85.00 24304 14708 ppm Undecane, 4,4-dimethyl- 93
32 5.777 71.00 58416 22530 ppm Tetradecane, 4-methyl- 95
33 5.864 57.00 71266 35893 ppm Eicosane, 10-methyl- 96
34 5.975 57.00 57592 33081 ppm Hexadecane, 2,6,11,15-tetramethyl- 96
35 6.117 71.00 73028 35417 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 98
36 6.290 97.00 122911 52970 ppm Cyclotetradecane 98
37 6.386 192.00 27845 10996 ppm Anthracene, tetradecahydro-, (4a.alpha.,8a.alph 89
38 6.490 57.00 446414 200383 ppm Tetradecane 99
39 6.490 57.00 454445 200837 ppm Oxalic acid, butyl 6-ethyloct-3-yl ester 82
40 - 85.00 ppm Eicosane, 2,4-dimethyl-
41 6.733 57.00 55574 24118 ppm 7-(1-Hydroxy-cyclohexyl)-2,2-dimethyl-hept-5- 99
42 6.808 57.00 45744 20472 ppm Tetradecane, 5-methyl- 96
43 - 43.00 ppm Tetrapentacontane, 1,54-dibromo-
44 7.125 57.00 65247 16777 ppm Eicosane 93
45 7.242 83.00 139118 46783 ppm Cyclohexane, octyl- 92
46 - 192.00 ppm 1H-2-Indenone,2,4,5,6,7,7a-hexahydro-3-(1-me
47 7.424 57.00 117659 41600 ppm Tridecane, 2,5-dimethyl- 93
48 7.485 43.00 55710 29016 ppm Sulfurous acid, hexyl pentadecyl ester 94
49 7.586 71.00 84860 35978 ppm Tetradecane, 4-methyl- 89
50 7.692 57.00 221631 86729 ppm Hexadecane 97
51 7.814 57.00 138601 57004 ppm Tetradecane, 3-methyl- 98
52 - 57.00 ppm 17-Pentatriacontene
53 - 83.00 ppm Dodecane, 3-cyclohexyl-
54 8.151 191.00 172252 63255 ppm Phenol, 2,6-bis(1,1-dimethylethyl)- 93
55 - 57.00 ppm Tetratriacontane
56 8.385 57.00 786095 299769 ppm Heptadecane 99
57 8.525 57.00 37824 15107 ppm Tridecanoic acid, 4,8,12-trimethyl-, methyl este 99
58 8.593 71.00 124771 45064 ppm Nonane, 5-methyl-5-propyl- 99
59 8.709 71.00 144215 28426 ppm Tridecane, 5-propyl- 96
60 8.385 43.00 527821 211654 ppm Pentadecane, 4-methyl- 78
61 8.967 71.00 47461 18153 ppm Tetracosane 92
62 9.372 57.00 277019 58775 ppm Pentadecane, 3-methyl- 69
63 - 57.00 ppm Sulfurous acid, butyl tetradecyl ester
64 9.252 83.00 172064 58438 ppm n-Nonylcyclohexane 94
65 - 71.00 ppm Nonane, 5-propyl-
66 9.372 57.00 298719 64639 ppm Octane, 4,5-dipropyl- 85
67 9.447 43.00 94169 36332 ppm Tetradecane, 5-methyl- 96
68 9.552 71.00 117838 50266 ppm Pentadecane, 4-methyl- 94
69 9.666 57.00 224021 83852 ppm Hexadecane 99
70 9.800 57.00 195818 70599 ppm Pentadecane, 3-methyl- 99
71 9.900 71.00 109406 39395 ppm 2,2,4-Trimethyl-1,3-pentanediol diisobutyrate 98
72 10.176 55.00 185172 66868 ppm 1-Nonadecene 99
73 10.248 97.00 103230 36685 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl dodecyl ester 94
74 10.395 57.00 889114 349547 ppm Hexadecane 99
75 10.174 97.00 156785 57821 ppm 17-Pentatriacontene 74




76 10.742 43.00 89239 13037 ppm Eicosane 84
77 10.577 71.00 75108 27409 ppm Behenyl chloride 79
78 10.970 43.00 76587 14740 ppm Octadecane, 5-methyl- 67
79 10.970 43.00 76587 14740 ppm Behenyl chloride 85
80 11.341 83.00 154685 53342 ppm Undecane, 4-cyclohexyl- 98
81 11.456 57.00 322172 67460 ppm Eicosane 93
82 11.582 71.00 116950 39272 ppm Tetradecane, 4-methyl- 95
83 11.697 57.00 121599 46134 ppm Pentadecane, 8-hexyl- 96
84 11.837 57.00 134356 52627 ppm Heptadecane, 2-methyl- 92
85 - 83.00 ppm Carbonic acid, dodecyl 2,2,2-trichloroethyl este
86 12.093 105.00 78313 25750 ppm [3,3-Dimethyl-2-(3-methylbuta-1,3-dienyl)cycl 84
87 12.286 135.00 75658 18939 ppm 1-Penten-3-one, 2-methyl-1-(2,2,6-trimethylcyc 68
88 12.426 57.00 725171 263715 ppm Heptadecane 929
89 12.625 57.00 346279 74681 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 97
90 12.748 71.00 68958 22939 ppm Tetracosane 90
91 12.758 57.00 62999 19749 ppm Behenyl chloride 70
92 13.349 71.00 145107 32299 ppm Nonadecane, 9-methyl- 87
93 13.450 83.00 102037 29143 ppm Heptylcyclohexane 88
94 13.635 71.00 94648 30350 ppm Heptadecane, 2-methyl- 92
95 13.762 57.00 61680 23831 ppm Heptadecane, 2-methyl- 94
96 13.929 57.00 70925 24378 ppm Heptadecane, 3-methyl- 93
97 14.374 97.00 176786 53041 ppm 1-Nonadecene 98
98 14.627 57.00 500870 147384 ppm Eicosane 99
99 14.843 74.00 96935 20535 ppm Pentadecanoic acid, methyl ester 85
100 14.953 71.00 226182 48529 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 95
101 15.336 43.00 70558 18626 ppm 2-Pentadecanone, 6,10,14-trimethyl- 91
102 15.564 68.00 181798 45898 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 96
103 16.266 82.00 69987 17236 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 95
104 16.819 82.00 116892 23646 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 96
105 - 74.00 ppm 9-Hexadecenoic acid, methyl ester, (Z)-
106 17.677 57.00 399254 87084 ppm Eicosane 98
107 17.976 74.00 4032813 736164 ppm Hexadecanoic acid, methyl ester 99
108 - 71.00 ppm 15,17,19,21-Hexatriacontatetrayne
109 19.588 73.00 3395364 361984 ppm n-Hexadecanoic acid 99
110 22.099 57.00 385186 53079 ppm Eicosane 95
111 26.027 67.00 2438512 265959 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,Z)-, methyl ester 99
112 26.766 55.00 930213 94883 ppm 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester 98
113 29.105 67.00 3808213 246681 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)- 99
114 29.657 55.00 1598913 178063 ppm Oleic Acid 99
115 - 83.00 ppm 9-Octadecenoic acid, (E)-
116 33.351 57.00 334955 66230 ppm Tetracosane 99
117 36.388 57.00 298457 73118 ppm Tetracosane 98
118 38.772 57.00 296113 73357 ppm Tetracosane 99
119 40.633 149.00 311365 75184 ppm 1,2-Benzenedicarboxylic acid, mono(2-ethylhe 96
120 40.782 57.00 197250 57407 ppm Tetracosane 98

Tableau Ne 04. Composés détectés dans la matiére grasse de la graine de la chataigne
d’eau par spectrométrie de masse (Injection Ne 04).

Peak# R.Time m/z Area Height Conc.Un Name Similarity
1 2.034 43.00 923073 128777 ppm Isooctane, (ethenyloxy)- 99
2 - 57.00 ppm Oxirane, diethylboryloxymethyl-
3 - 57.00 ppm Nonane, 5-(1-methylpropyl)-
4 - 41.00 ppm 2-n-Butylacrolein
5 2.475 57.00 41437 15015 ppm 1-Dodecanol, 3,7,11-trimethyl- 93
6 2.576 57.00 95133 53348 ppm Undecane 98
7 2.706 69.00 142320 43988 ppm 1-Nonanol, 4,8-dimethyl- 98
8 2.797 55.00 75085 37265 ppm (S)-(+)-6-Methyl-1-octanol 95
9 2.874 82.00 10147 3830 ppm Octane, 2-cyclohexyl- 75
10 - 81.00 ppm Spiro[4.5]decan-2-one
11 - 43.00 ppm Pentafluoropropionic acid, nonyl ester
12 - 43.00 ppm 1-Nonene, 4,6,8-trimethyl-
13 - 43.00 ppm Undecane, 2-methyl-
14 3.208 57.00 21316 5957 ppm Decane, 1,1'-oxybis- 83
15 3.395 57.00 48594 21714 ppm 1-Dodecanol 98
16 3.521 57.00 432106 241495 ppm Dodecane 99
17 3.706 57.00 114573 52927 ppm Undecane, 2,6-dimethyl- 96
18 3.798 71.00 19806 6097 ppm 1-Cyclohexanol, 2-(2-ethylbutyl)- 92
19 3.967 83.00 42426 21226 ppm Dodecylcyclohexane 88




20 - 43.00 ppm Oxirane, tridecyl-
21 - 97.00 ppm 2-Thiopheneacetic acid, 2-tridecyl ester
22 4.334 57.00 47224 23957 ppm Nonane, 5-(2-methylpropyl)- 84
23 4.268 71.00 23280 14833 ppm Dodecane, 4-methyl- 95
24 4.334 57.00 47224 23957 ppm Dodecane, 2-methyl- 96
25 4.423 57.00 39054 23866 ppm 10-Methylnonadecane 92
26 4.487 71.00 97466 50661 ppm Dodecane, 4,6-dimethyl- 99
27 - 71.00 ppm Octane, 1,1'-oxybis-
28 - 71.00 ppm Dodecane, 4,6-dimethyl-
29 4.665 97.00 40065 21461 ppm Cyclohexane, 1-methyl-2-pentyl- 89
30 4.743 97.00 24624 9330 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl tridecyl ester 84
31 4.847 57.00 866493 459833 ppm Tridecane 99
32 - 43.00 ppm 2- Bromopropionic acid, pentadecyl ester
33 - 71.00 ppm Octane, 2-bromo-
34 5.144 57.00 35806 15501 ppm Heptadecane, 1-bromo- 86
35 5.218 43.00 17789 9706 ppm Heneicosane, 11-(1-ethylpropyl)- 90
36 5.304 71.00 28811 13318 ppm Nonacosane 95
37 5.302 57.00 32428 14656 ppm Hexadecane, 2,6,11,15-tetramethyl- 68
38 5.451 83.00 65610 29444 ppm Heptylcyclohexane 93
39 5.529 178.00 22129 8625 ppm Perhydrophenalene, (3a.alpha., 6a.alpha., 9a.alpha., 9b 93
40 - 57.00 ppm 2-Butene-1,4-diol, 2,3-dibromo-
41 5.666 57.00 52389 26265 ppm Tridecane, 6-methyl- 99
42 - 43.00 ppm 2,4-Dimethyldodecane
43 5.798 71.00 29035 15819 ppm Tetradecane, 4-methyl- 94
44 5.888 57.00 57487 28233 ppm 10-Methylnonadecane 93
45 5.996 57.00 58125 26488 ppm Tetradecane, 2-methyl- 96
46 6.312 43.00 48221 23052 ppm Phytol 61
47 6.137 71.00 55972 26719 ppm Dodecane, 2,6,10-trimethyl- 95
48 - 69.00 ppm Cycloheptanone imine, 2,2,7,7-tetramethyl-
49 6.310 97.00 100909 41792 ppm Cyclotetradecane 98
50 - 192.00 ppm Dehydroxy-isocalamendiol
51 6.510 57.00 319685 148057 ppm Tetradecane 98
52 6.758 57.00 89368 17627 ppm Tetracontane, 3,5,24-trimethyl- 71
53 - 43.00 ppm Tetradecane, 5-methyl-
54 6.758 57.00 89368 17627 ppm 1-Octanol, 2-butyl- 36
55 6.824 71.00 41329 16343 ppm Heptadecane, 8-methyl- 95
56 6.939 43.00 10517 6008 ppm Z-5-Methyl-6-heneicosen-11-one 81
57 7.148 57.00 37649 14168 ppm Tetradecane, 4-methyl- 75
58 - 57.00 ppm Tridecane, 5-propyl-
59 7.264 83.00 75488 31626 ppm Cyclohexane, octyl- 90
60 - 149.00 ppm RT:7.375
61 7.447 57.00 86450 30136 ppm Tridecane, 2,5-dimethyl- 95
62 7.504 43.00 44598 20965 ppm Tetradecane, 5-methyl- 99
63 7.606 71.00 44545 22205 ppm Tetradecane, 4-methyl- 92
64 7.712 57.00 156184 60740 ppm Hexadecane 96
65 7.835 57.00 89231 39713 ppm Tetradecane, 3-methyl- 97
66 - 69.00 ppm 2-Methyl-3-[(1S,2S)-1,3,3-trimethyl-2-(2-hydroxyethyl ~ ---
67 - 83.00 ppm Chloroacetic acid, tetradecyl ester
68 - 57.00 ppm 17-Pentatriacontene
69 8.224 97.00 65070 25427 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl octyl ester 88
70 - 57.00 ppm Pentadecane, 8-hexyl-
71 8.407 57.00 553834 216945 ppm Heptadecane 99
72 - 43.00 ppm 2-Methyl-Z-4-tetradecene
73 8.615 71.00 74323 26666 ppm Heptadecane 99
74 8.750 71.00 65510 11569 ppm Nonadecane, 9-methyl- 90
75 8.615 57.00 76422 25655 ppm Cycloheptanol, 6-(3,3-dimethylbutyl)-2-methyl- 55
76 8.750 71.00 64712 11504 ppm Tetradecane, 4-methyl- 78
77 8.739 57.00 94705 20557 ppm Tetracosane 80
78 - 43.00 ppm Ergotaman-3',6',18-trione, 12'-hydroxy-2'-methyl-5'-(2-  ---
79 9.094 57.00 77874 12948 ppm Nonadecane, 9-methyl- 75
80 9.094 57.00 77874 12948 ppm Hexadecane, 2,6,11,15-tetramethyl- 69
81 9.272 83.00 107392 36640 ppm n-Nonylcyclohexane 89




82 9.575 71.00 72828 33448 ppm Nonane, 5-propyl- 70
83 9.396 57.00 140174 31834 ppm Octane, 4,5-dipropyl- 79
84 9.467 43.00 54746 20727 ppm Tetradecane, 5-methyl- 99
85 9.575 71.00 54155 27212 ppm Pentadecane, 4-methyl- 94
86 9.685 57.00 117372 45395 ppm Hexadecane 97
87 9.467 43.00 54746 20727 ppm Hexadecane, 4-methyl- 74
88 9.823 57.00 121858 41772 ppm Pentadecane, 3-methyl- 97
89 - 71.00 ppm 2,2,4-Trimethyl-1,3-pentanediol diisobutyrate
90 10.197 43.00 106323 38705 ppm 1-Heptadecene 98
91 10.268 97.00 60946 22434 ppm 2-Thiopheneacetic acid, 2-tridecyl ester 92
92 10.414 57.00 540414 209250 ppm Hexadecane 99
93 10.414 57.00 560636 211036 ppm Tetracosane 69
94 10.605 57.00 152903 22125 ppm Eicosane 92
95 10.750 71.00 32573 12808 ppm Tetracosane 84
96 11.366 83.00 81362 28463 ppm Undecane, 4-cyclohexyl- 96
97 11.469 57.00 116138 41388 ppm Hexadecane 90
98 11.359 71.00 79772 29323 ppm Tetradecane, 4-methyl- 75
99 11.861 57.00 69459 25128 ppm Pentadecane, 8-hexyl- 85
100 11.861 57.00 69459 25128 ppm Heptadecane, 2-methyl- 97
101 12.448 57.00 420537 146135 ppm Heptadecane 99
102 12.643 57.00 194231 38537 ppm Eicosane 95
103 14.400 97.00 102126 30770 ppm 1-Nonadecene 98
104 14.660 57.00 277127 81084 ppm Eicosane 98
105 15.591 68.00 141033 37782 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 98
106 16.301 82.00 63083 15381 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 95
107 16.861 82.00 92776 19351 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 96
108 17.716 57.00 217298 47592 ppm Eicosane 97
109 18.024 74.00 2264299 412017 ppm Hexadecanoic acid, methyl ester 99
110 19.569 73.00 2078863 259289 ppm n-Hexadecanoic acid 99
111 26.095 67.00 1567097 157658 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,Z)-, methyl ester 99
112 26.852 55.00 534539 57951 ppm 8-Octadecenoic acid, methyl ester, (E)- 98
113 29.127 67.00 3371060 234413 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)- 99
114 29.684 55.00 1340428 161429 ppm Oleic Acid 99
115 29.868 55.00 190563 21489 ppm 11-Dodecen-1-ol, 2,4,6-trimethyl-, (R,R,R)- 83
116 33.397 57.00 248042 46721 ppm Tetracosane 98
117 36.419 57.00 245246 62727 ppm Tetracosane 98
118 38.798 57.00 261397 73038 ppm Tetracosane 98
119 40.660 149.00 536458 132365 ppm 1,2-Benzenedicarboxylic acid, mono(2-ethylhexyl) ester 97
120 40.808 57.00 272353 88172 ppm Hexatriacontane 99

Tableau Ne 05. Composés détectés dans la matiére grasse de la graine de la chataigne
d’eau par spectrométrie de masse (Injection Ne 05).

Peak# R.Time m/z Area Height Conc.Unit Name Similarity
1 2.026 57.00 338031 192629 ppm 1-Octyn-3-ol, 4-ethyl- 98
2 2.144 43.00 3177072 287587 ppm 3-Hexadecyloxycarbonyl-5-(2-hydroxyethyl)-4-methyli

3 2.300 71.00 216289 59005 ppm Dodecane, 2,6,10-trimethyl- 83
4 2.459 41.00 56454 22449 ppm 2-Undecenal 89
5 2.568 57.00 134806 84779 ppm Undecane 97
6 2.698 69.00 192568 63396 ppm 1-Nonanol, 4,8-dimethyl- 97
7 2.787 55.00 86727 51333 ppm (S)-(+)-6-Methyl-1-octanol 98
8 - 41.00 ppm Acetic acid, 2-(1-buten-3-yl)-2-nitro-, ethyl ester ---
9 3.001 95.00 7569 5216 ppm 2H-Inden-2-one, octahydro-3a-methyl-, cis- 82
10 - 56.00 ppm 1-Nonanol -
11 - 57.00 ppm 4-Hydroxy-4-methylhex-5-enoic acid, tert.-butyl ester
12 3.385 43.00 59869 36095 ppm 1-Dodecanol 95
13 3.510 57.00 571313 372576 ppm Dodecane 99
14 3.693 57.00 136306 72431 ppm Undecane, 2,6-dimethyl- 98
15 3.802 81.00 19706 7722 ppm 1-Cyclohexanol, 2-(2-ethylbutyl)- 99
16 3.956 83.00 68709 29661 ppm Dodecylcyclohexane 88
17 - 57.00 ppm Z-5-Methyl-6-heneicosen-11-one -
18 - 97.00 ppm Cyclopentane, (2-hexyloctyl)- -
19 4.189 43.00 59817 21697 ppm 2,3-Dimethyldecane 96
20 - 71.00 ppm Dodecane, 4-methyl-
21 4.320 57.00 69915 37334 ppm Dodecane, 2-methyl- 98




22 4.410 57.00 47627 31197 ppm 10-Methylnonadecane 96
23 4.474 57.00 125122 78359 ppm Dodecane, 4,6-dimethyl- 97
24 4.474 71.00 119873 72340 ppm Heptadecane, 8-methyl- 76
25 4.650 97.00 60348 31247 ppm Cvclohexane, 1-ethyl-1-methyl- 91
26 - 97.00 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl isohexyl ester
27 4.833 57.00 1156827 626281 ppm Tridecane 99
28 - 97.00 ppm 2- Bromopropionic acid, pentadecyl ester
29 5.130 57.00 81013 31396 ppm Tridecane, 6-methyl- 93
30 5.289 43.00 39675 18953 ppm Tetradecane, 4-methyl- 96
31 5.437 83.00 83189 36878 ppm Henptvlcvclohexane 93
32 5.650 57.00 68721 36181 ppm Tridecane, 6-methyl- 97
33 5.700 43.00 43735 23579 ppm Tetradecane, 5-methyl- 92
34 5.775 71.00 41852 24654 ppm 2,3-Dimethyldodecane 90
35 5.870 57.00 82590 40979 ppm Eicosane, 10-methyl- 94
36 5.978 57.00 79770 38667 ppm Tetradecane, 2-methyl- 97
37 6.119 57.00 68196 34531 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 95
38 6.294 97.00 133614 64640 ppm Cyclotetradecane 98
39 - 192.00 --- ppm Trispiro[4.2.4.2.4.2.Theneicosane
40 6.495 57.00 471135 215832 ppm Tetradecane 99
41 6.737 57.00 110448 24628 ppm Tetracontane, 3,5,24-trimethyl- 96
42 7.247 83.00 128254 44184 ppm n-Pentadecylcyclohexane 91
43 7.426 57.00 138383 44379 ppm Tridecane, 2,5-dimethyl- 96
44 7.489 43.00 73137 31877 ppm Tetradecane, 5-methyl- 97
45 7.589 71.00 73367 34852 ppm Tetradecane, 4-methyl- 93
46 7.693 57.00 212238 86575 ppm Nonadecane, 9-methyl- 97
47 7.818 57.00 133416 63681 ppm Tetradecane, 3-methyl- 97
48 8.147 191.00 234976 66494 ppm Phenol, 2,4-bis(1,1-dimethylethyl)- 89
49 8.206 97.00 109450 40827 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl dodecy! ester 93
50 - 57.00 ppm Ditetradecyl ether
51 8.388 57.00 817649 311346 ppm Heptadecane 99
52 8.597 71.00 100671 39597 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 99
53 8.597 71.00 100671 39597 ppm Tridecane, 5-propyl- 85
54 9.251 83.00 181293 61946 ppm n-Nonvlcvclohexane 88
55 9.332 71.00 173291 54873 ppm Nonane, 5-propyl- 90
56 9.373 57.00 224963 54546 ppm Pentadecane, 6-methyl- 86
57 9.667 43.00 194427 72885 ppm Tetradecane, 2-methvl- 84
58 9.554 71.00 118763 52195 ppm Pentadecane, 4-methyl- 93
59 9.668 57.00 195668 78230 ppm Hexadecane 97
60 9.802 57.00 193278 71065 ppm Pentadecane, 3-methvl- 97
61 10.175 43.00 194580 78610 ppm 1-Heptadecene 99
62 10.251 97.00 100628 39577 ppm Oxalic acid, cyclohexylmethyl undecyl ester 90
63 10.393 57.00 946252 368430 ppm Hexadecane 99
64 10.582 71.00 188902 34058 ppm Eicosane 94
65 11.343 83.00 142175 50794 ppm Undecane, 4-cvclohexvl- 97
66 11.467 57.00 342202 68034 ppm Heptadecane 93
67 11.585 71.00 103817 38274 ppm Tetradecane, 4-methyl- 96
68 11.698 57.00 121855 47066 ppm Octacosane 97
69 11.840 57.00 143906 54377 ppm Heptadecane, 2-methyl- 96
70 - 135.00 --- ppm Dodecane, 1-bromo-
71 12.430 57.00 767341 274223 ppm Heptadecane 99
72 12.612 57.00 384243 73775 ppm Pentadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 94
73 - 57.00 ppm Tetradecanoic acid
74 13.636 71.00 56827 25414 ppm Heptadecane, 2-methyl- 92
75 14.372 97.00 216524 60913 ppm 1-Nonadecene 98
76 14.629 57.00 602590 174602 ppm Eicosane 99
77 14.954 57.00 312901 56976 ppm Hexadecane, 2,6,10,14-tetramethyl- 97
78 15.566 68.00 397929 100970 ppm 3.7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 99
79 16.265 82.00 182735 42624 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 97
80 16.824 82.00 244783 55398 ppm 3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen-1-ol 98
81 - 74.00 ppm 11-Hexadecenoic acid, methyl ester
82 17.674 57.00 550123 111932 ppm Eicosane 98
83 17.986 74.00 5193506 994964 ppm Hexadecanoic acid, methyl ester 99
84 19.788 73.00 6649769 544025 ppm n-Hexadecanoic acid 99
85 21.564 97.00 152959 22600 ppm 1-Nonadecene 96
86 22.102 57.00 567187 80507 ppm Eicosane 97
87 26.065 67.00 4843109 448205 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)-, methyl ester 99
88 26.787 55.00 1474359 168143 ppm 9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester 99
89 28.587 57.00 565113 64610 ppm Eicosane 96
90 29.547 67.00 10472398 551848 ppm 9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)- 99
91 30.047 55.00 5454407 476951 ppm 9-Octadecenoic acid, (E)- 97
92 31.272 43.00 338731 52595 ppm Octadecanoic acid 98
93 33.364 57.00 730248 147131 ppm Tetracosane 99
94 35.225 260.00 254852 32350 ppm 2-[3-(tert-Butyl)-bicyclo[1.1.1]pent-1-vl1-naphthalen 87
95 35.731 55.00 40663 13344 ppm 11-Eicosenoic acid, methyl ester 88
96 36.392 57.00 801859 209713 ppm Tetratriacontane 99
97 36.657 74.00 221244 53132 ppm Eicosanoic acid, methyl ester 96
98 - 57.00 ppm Eicosanoic acid
99 38.771 57.00 869804 251607 ppm Tetracosane 99
100  40.782 57.00 877519 266988 ppm Hexatriacontane 98




Suivi de la croissance des microorganismes étudiés

TableauNe 6 : Suivi de la croissance de Fusarium sp soumis a différentes concentrations
d’oxytétracycline pendant 07)

01%j F sp ([C.oxy]=0) |F sp ([C.oxy]=0,1) | F sp ([C. oxy]=0,25) | F sp ([C. oxy]=0,5)
20 18 15 11,5
11,5 17 14 12,5
18 13 145 11,5
moyenne | 16,5 16 14,5 11,83
02°™ F sp ([C.oxy]=0) |F sp ([C.oxy]=0,1) | F sp ([C. oxy]=0,25) | F sp ([C. oxy]=0,5)
33,5 33 32 215
31 31 30 28,5
32,5 30 28,5 26
moyenne | 32,33 31,33 30,17 25,33
03 ™ j F sp ([C.oxy]=0) |F sp ([C.oxy]=0,1) | F sp ([C. oxy]=0,25) | F sp ([C. oxy]=0,5)
52,5 50 51 44
50 49 48 45,5
52 48 47 42,5
moyenne | 51,5 49 48,67 44
04 ™ j F sp ([C.oxy]=0) |F sp ([C.oxy]=0,1) | F sp ([C. oxy]=0,25) | F sp ([C. oxy]=0,5)
69 69 69 59
69,5 69 68 61
70 67 67,5 57,6
moyenne | 69,5 68,33 68,17 59,2
05 ™ j F sp ([C.oxy]=0) |F sp ([C.oxy]=0,1) | F sp ([C. oxy]=0,25) | F sp ([C. oxy]=0,5)
80 80 80 77
80 80 80 76,5
80 80 80 68
moyenne |80 80 80 73,83
06 ™ j F sp ([C.oxy]=0) |F sp ([C.oxy]=0,1) | F sp ([C. oxy]=0,25) | F sp ([C. oxy]=0,5)
80 80 80 80
80 80 80 80
80 80 80 72,5
moyenne | 80 80 80 77,5
07°™ | F sp ([C.oxy]=0) | F sp ([C.oxy]=0,1) | F sp ([C. oxy]=0,25) | F sp ([C. oxy]=0,5)
80 80 80 80
80 80 80 80
80 80 80 80
moyenne | 80 80 80 80

F sp = Fusarium sp
[C. oxy]= concentration d’oxytétracycline (mg/ml)



TableauNe 7: Suivi de la croissance de Septoria nodorum soumis a différentes
concentrations d’oxytétracycline pendant 07j
01%j Sn ([C.oxy]=0) |Sn ([C.oxy]=0,1) |Sn ([C.oxy]=0,25) |Sn ([C. oxy]=0,5)
10 10 10 10
10 10 10 10
10 10 10 10
moyenne | 10 10 10 10
02°™ | Sn ([C.oxy]=0) |Sn ([C.oxy]=0,1) |Sn ([C. oxy]=0,25) |Sn ([C. oxy]=0,5)
19,5 15 18 13
20,5 16,5 15 12
20,5 18 14 13,5
moyenne | 20,17 16,5 15,67 12,83
03°™] Sn ([C.oxy]=0) |Sn ([C.oxy]=0,1) |Sn ([C. oxy]=0,25) |Sn ([C. oxy]=0,5)
28,5 24 23 18,5
30,5 26,5 20 19,5
30 28 24,5 19,5
moyenne | 29 67 26,17 22,5 19,17
04°™ ] Sn ([C.oxy]=0) |Sn ([C.oxy]=0,1) |Sn ([C. oxy]=0,25) |Sn ([C. oxy]=0,5)
49 31 29 25
52 27,5 26,5 26
40,5 35 30,5 26
moyenne | 47,17 31,17 28,67 25,67
05°™ ] Sn ([C.oxy]=0) |Sn ([C.oxy]=0,1) |Sn ([C. oxy]=0,25) |Sn ([C. oxy]=0,5)
51 47,5 34,5 32
60 55 30 30,5
58 45 37 30,5
moyenne | 56,33 49,17 33,83 31
06°™ ] Sn ([C.oxy]=0) |Sn ([C.oxy]=0,1) |Sn ([C. oxy]=0,25) | Sn ([C. oxy]=0,5)
54,5 51 415 35
65 58 37,5 39,5
66 52,5 42,5 38
moyenne | 61,8 53,83 40,5 37,5
07°™ ] Sn ([C.oxy]=0) |Sn ([C.oxy]=0,1) |Sn ([C. oxy]=0,25) |Sn ([C. oxy]=0,5)
60,5 58,5 48,5 40
715 64 45 46
69,5 58,5 48 44
moyenne | 67,17 60,33 47,17 43,33

Sn = Septoria nodorum

[C. oxy]= concentration d’oxytétracycline (mg/ml)




TableauNe 8 : Suivi

concentrations d’oxytétracycline pendant 07j

de la croissance de Pyrenophora tritici soumis a différentes

01%j Pt ([C.oxy]=0) |Pt([C.oxy]=0,1) |Pt([C.0xy]=0,25) |Pt([C. oxy]=0,5)
11,5 10 10 10
115 10 10 10
115 10 10 10
moyenne |11 5 10 10 10
02°™ ] Pt ([C.oxy]=0) |Pt([C.oxy]=0,1) |Pt([C. 0xy]=0,25) |Pt([C. oxy]=0,5)
22 20 20 20
215 21 19 18,5
20,5 20 21 18
moyenne |21 33 20,33 20 18,83
03°™ ] Pt ([C.oxy]=0) |Pt([C.oxy]=0,1) |Pt([C.0xy]=0,25) |Pt([C. oxy]=0,5)
30 295 275 27
28,5 28 295 28
31 29 28 295
moyenne | 29 83 28,83 28,33 28,17
04°™ ] Pt ([C.oxy]=0) |Pt([C.0oxy]=0,1) |Pt ([C. 0xy]=0,25) |Pt([C. oxy]=0,5)
49 45 53,5 415
47 48,5 425 415
46 44 40,5 43
moyenne |47 33 45,83 455 42
05°™ ] Pt ([C.0oxy]=0) |Pt ([C.oxy]=0,1) | Pt ([C. 0xy]=0,25) |Pt([C. oxy]=0,5)
60 55 60,5 54
57 60 53,5 51
55,5 55 50 52,5
moyenne |57 5 56,67 54,67 52,5
06°™ ] Pt ([C.oxy]=0) |Pt ([C.oxy]=0,1) |Pt([C.0xy]=0,25)  |Pt([C. oxy]=0,5)
70 66,5 69 65,5
71 71 69 63
72 72 71,5 64
moyenne |71 69,83 69,83 64,17
07°™] Pt ([C.oxy]=0) |Pt([C.0oxy]=0,1) |Pt ([C. 0xy]=0,25) |Pt([C. oxy]=0,5)
79 76 73 70,5
79,5 79 73 70,5
78 78 69 73,5
moyenne | 7g 83 77,67 71,67 71,5

Pt = Pyrenophora tritici
[C. oxy]= concentration d’oxytétracycline (mg/ml)




