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Introduction

INTRODUCTION

Tant sur la terre que dans la mer, on a une grhiwiversité; il y a 1500 espéeces, y
compris la spiruline dont on distingue 36 espeCésst une algue bleu-vert cyanobactérie
de longueur a peu pres 0.3mm, son nom botaniquspesiine plantensis Elle existe

depuis plus de trois (3) milliards d’année.

Lorsque les Européens arrivent en Amérique centitaldécouvrirent que les Azteques
tiraient d’'un lac, prés de Mexico, une sorte deoweb» verte a haute valeur nutritive.
C’etait la spiruline. On sait aussi qu’en Afrique, certains peuplesSdhara en récoltent
depuis tres longtemps et, pour Madagascar, la ¢écmua Toliara dans la région Sud-
ouest a été faite en 1994. Cependant, les travaugathercheet la mise en culture n'ont été
meneés par I'équipe de I'Institut Halieutique ete®wie Marine qu’en 2002.

Depuis les années 1970, la spiruline a fait I'odgplusieurs travaux de recherches.

Le travail présenté dans ce mémoire qui a poumé¢h& La radioactivité de la
spiruline et ses éléments lourds », a comme obgetdéterminer les éléments radioactifs
par la spectrométrie gamma ainsi que les élémenisdd dans la spiruline par la

spectrométrie X. En effet, la spiruline a un ca¥eetqui accumule les éléments lourds.

Les analyses spectrométriques ont été effectuéeseim de I'INSTN Madagascar
(Institut National des Sciences et Techniques Nuidé) dans les laboratoires du
Département Analyses et Techniques Nucléaires (AGtNju Département Technique de

Fluorescence X et I'Environnement (TFXE).

Ce travalil est divisé en trois grandes partiegpremier lieu, la partie théorique parlera
de la spiruline, de la radioactivité, ainsi quegdméralités sur les métaux et les minéraux.
En second lieu vient la méthodologie qui abordeza techniques d’analyses par
spectrométrie gamma et par technique de fluoresceticen dernier lieu, la partie
expérimentale présentera les résultats d’analyisksies interprétations qui feront I'objet

d’'une synthése dans la conclusion générale.

INSTN-Madagascar 1
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La spiruline

Chapitre 1 :LA SPIRULINE

1.1 Généralités sur la spiruline

La spiruline est une micro-algue qui change de é8n fonction des caractéristiques
physiques et chimiques du milieu dans lequel otrdave. Mais on remarque aussi que
dans un méme milieu les formes peuvent varier.t@eat-étre I'origine de la confusion
entre les termeSpirulina etArthrospiraCe dernier est une cyanobactérie filamenteuse qui

a la méme caractéristique que la spiruline.

La spiruline a une longueur moyenne de2zbuand elle posséde 7 spires. Elle est
composée de filaments mobiles (de 10 ani2le diamétre) non ramifiés et enroulés en
spirales, qui ressemble a un minuscule ressorudibod’ou le nom de Spiruling’. On

trouve cependant des spirulines ondulées et paifoites (cas d’Antananarivo).

1.1.1 Composition générale

La composition chimique de la spiruline varie endion de la souche de spiruline,
mais aussi selon les procédés de culture utiliseenent de la récolte, mode de séchage,

enrichissement des intrants...Le tableau 1 présettte composition chimique .

1.1.2 Autrescomposants

Le tableau 2 X®et Z parties) illustre les autres composants deitalsge .

INSTN-Madagascar 2



Tableau 1 Composition générale de la spiruline

La spiruline

Minimum Maximum
Humidité 4% 7%
Cendre 6.4 % 9.0 %
Protéines 60.0 % 71.0 %
Fibre brute 0.1% 0.9%
Xanthophylles 1.4 g.ky 1.8 g.kg'
B-caroténe 1.5 g.ky 1.9 g.kg'
Chlorophylle-a 6.1 g.ky 7.6 g.kg'
Calcium 1045 mg.kg 1315 mg.kg
Phosphore 7617mg.Kg 8942mg.kd
Fer 475mg.kg 580mg.kg'
Magnésium 1410mg.Ky 1915mg.kg
Manganése 18mg.Ky 25mg.kg"
zZinc 27mg.kg' 39mg.kg
Potassium 13305mg.Kg 15400mg.kd
Hydrates de carbone totaux 13.0% 16.5 %

INSTN-Madagascar




Tableau 2 Autres composants

La spiruline

1% partie

Minimum Maximum

Lipides totaux 6.0 % 7.0%
Palmitoleique 1490 mg.Kg 2035 mg.kd
Palmitolenique 1750 mg.Kg 2565 mg.kd
Heptadécanonique 90 mgkg 142 mg.kg
Oléique 1970 mg.KY 3009 mg.kd
Linoléique (essentiel) 10920 mgkg 13784 mg.kg
linoléique (ess) 8750 mg.Rg 11970 mg.kg
linoléique 699 mg.kg 7000 mg.kd

Source Colloque international <<Spiruline et Développetye [1]

2° partie
Vitamine Moyenne Vitamine Moyenne
mg.kg™ mg.kg™

Biotine (H) 0.4 Tocopherol 190
Cyanocobalamine (B12 0.4 pCarotene(pro-A) 1700
Inositol 350 Acide ascorbique (C) 90

Pyridoxine (B6) 3 Acide folique 0.5
Riboflavine (B2) 40 Acide nicotinique (PP 118
Thiamine (B1) 55 Ca-Pantothenate 11

Source : Colloque international <<Spiruline et Déppement>> [1]

INSTN-Madagascar



La spiruline

1.2 Morphologies typiques de Spiruline

Comme on I'a déja dit auparavant, I'ordre de gramdk la longueur de la spiruline est
enum. En utilisant un microscope, on a pu voir qu'idytrois formes de spiruline qu’on
appelle morphologies typiques. La spiruline a gdéeéent une forme spiralée (type de
Toliara Madagascar) comme son nom l'indiqgue maisvoih aussi une forme ondulée
(type de Paracas Pérou) et une forme droite (typentahanarivo Madagascar).
Les spiraléesflottent plus que les ondulées edrieites, ce qui permet éventuellement leur
séparation. La figure 1 montre les morphologiegiygs de Spiruline.

a)Forme spiralée b) Forme ondulée c)Forme droite

Figure 1. Morphologies typiques de Spiruline

Les spiralées filtrent mieux et leur biomasse faiboule facilement sur le filtre, du
moins lorsque le milieu de culture est assez pes. $piralées ont plus tendance a former
des peaux et grumeaux verts flottants, surtout &gdet en I'absence d'ammonium, ce qui
est un inconvénient. La teneur en matiére sechs ldaniomasse essorée préte au séchage
est plus élevée chez les ondulées et les droiteschaz les spiralées, ce qui est un
avantage. La biomasse des spiralées seches plilsmiaat. Les ondulées n’ont
pratiguement pas tendance a devenir droites, dansmans les conditions d’exploitation
normales. Les ondulées résistent au pompage pavgoentrifuge, alors que les spiralées
se cassent. Les ondulées résistent mieux au chaatigsie (on peut pratiquement laver la

biomasse avec de I'eau douce sans que les calldéesatent).2]

1.3Production de la spiruline

INSTN-Madagascar 5



La spiruline

La spiruline est une algue marine mais on la troaussi dans les étangs de la
briqueterie, dans une petite lagune et dans laudacord-ouest de Toliara. Cependant, on
peut faire une culture dans un bassin ou sous gemwe la protéger contre le froid,
I'évaporation, les insectes et la poussiére, massiacontre les pluies diluviennescomme
I'orage qui peuvent faire déborder les bassinsoetgrovoquer une perte ou dilution du

milieu de culture.
La température idéale pour la spiruline est 37¢elle,meurt a 43 °C.

La reproduction de la spiruline se fait par divsides filaments, elle est donc
asexuée.La vitesse de multiplication est proponiédie a la température;lorsque cette

derniére est inférieure ou égale a 20°C, la crossast stoppée.

a) Culture artificielle b) Culture naturelle

Figure 2 : Cultures de la spiruline en milieu artificielext milieu naturel

1.4 Utilisations dela spiruline et recherche encou rs
1.4.1 Utilisations

La lutte contre la malnutrition est la principal@isation de la spiruline a Madagascar

mais il y a aussi d’autres utilisations :

- en aquariophilie et en aquaculture pour favorisecroissance des poissons et des
crevettes, renforcer les défenses immunitairegpdesons d’élevage, améliorer la fertilité

et stimuler la coloration des poissons d’ornemelstieXiphophorushelleri

- dans l'industrie agroalimentaire, elle est vendaarga nutrition des animaux (chats,
chiens, chevaux, vache et taureau) mais aussil@éimgentation humaine comme colorant
naturel (chewinggums, sorbets, sucreries, prodaitigrs, boissons). La phycocianine est

un des rares pigments naturels de couleur bleue.

INSTN-Madagascar 6



La spiruline

- en cosmétologie, pour fabriquer des masques cryqgen et de la creme anti-age, par

son action sur le renouvellement cellulaire.

N.B : Les personnessouffrantes de phénylcétonurie doiggiter la spiruline, car
comme tous les aliments renfermant des protéitlessantient de la phénylalanine.

1.4.2 Différents types de présentation de la spinnle

La spiruline est présentée sous différentes formass poudre ou en comprimé, en

gélule ...etc, pour ses utilisations.

% Sur les places commerciales :

a)Spiruline en poudre b) Nouilles de spiruline

% Sur les espaces medicaux :

¢) Gélules de spiruline d)Spiruline en comprimés

Figure 3 :Différentes formes de la spiruline pour ses sdtiions

INSTN-Madagascar 7



La spiruline

1.4.3 Recherche en cours

Dans le cadre du programme MELISSA, I'agence sleatiaropéenne s’est intéressée a
la Spiruline qu’elle intégrerait dans un écosystartdiciel fermé dans le compartiment
photo-autotrophe, d’'une part pour équilibrer laoratalimentaire, et d’autre part pour

régénérer I'atmosphere par photosynthese.

INSTN-Madagascar 8



La radioactivité

Chapitre 2 : LA RADIOACTIVITE

La radioactivité est une réaction nucléaire spatrgail y a deux types de radioactivité:
la radiation naturelle et la radiation artificielle

2.1 Les radiations naturelles

La radioactivité naturelle ambiante a laquelle tifanité a été toujours exposée a un
certain nombre de composants. Chaque composarg garifonction de I'espace et du
temps.Les deux (2) principaux composants proviennges sources de radiation
extraterrestre ou radiation cosmique et des radiéidesprésents dans I'écorceterrestre et

dans I'atmosphere.
2.2 Radiation cosmique
2.2.1 Rayonnement primaire

Il est a son origine en partie a l'intérieurde aogalaxie et en partie a I'extérieur.Ces
rayonnements cosmiques primaires d’origine extraséie ont une composition bien
connue au-dessus de'd#/. Le rayonnement primaire est constitué de 85%rdéons;
12.5% de rayon alpha (de hélions); 1.5% de compesalourdes (Z>92) et 1% de
négatons. Il est accompagné d’un bruit de fondtdagspar des photons et des neutrinos.

2.2.2 Rayonnement secondaire

Les particules primaires (proton, électron,...) iatgssent avec les noyaux présents
dans la couche supérieure de I'atmospheére et geniuie rayonnement secondaire reguau
niveau du sol. Ce sont surtout les photons quragissent pour donner des pions;
n°.Ces pions interagissent a leur tour et créentgeeses:les pions chargé§ etn'créent
des gerbes nucléaires constituées par des pralessneutrons et des muons.Les pions
neutres créent des gerbes électromagnétiques to@estipar des négatons, des positons,
des photons ainsi que les neutrinos et antinewstigoorespondants.

Au niveau de la mer, il n'existe plus de pions dauttes particules a durée de vie
relativement courte. On trouve des muons d’énemgigenne de 2GeV, des neutrons et

des négatons ainsi que des photons et quelquempro

INSTN-Madagascar 9



La radioactivité

2.3 Radiation ambiante terrestre

Les radionucléides naturels dans I'environnemenlad€erre peuvent étredivisés en

deux (2) classes : primordiaux et cosmogéniques.
2.3.1 Radionucléidescosmogéniques

lls sont produits quand des nucléons cosmiquesadi énergie interagissent avec des
atomes cibles dans I'atmosphere, la terre ou laphiére, et aussi par les procédés pour
obtenir des isotopes radioactifs.

Les radionucléidescosmogéniques ont été détectés le@ sol, la glace polaire, les
sédiments, I'atmosphere et dans 'homme. En pdidicues quatre (4) radionucléides les

plus fréquents sorffC, °H, *Na et'Be.

Les essais nucléaires dans I'atmosphere ont fgihaater jusqu'a 50 fois les nucléides
précédents.

2.3.2 Radionucléides primordiaux

Il'y a 4.5 milliards d’années,la plupart des nuiésiétaient radioactifs. Une majorité
d’entre eux, ce sont désintégrés pour donner dgaumostables. Mais certains avaient
despériodes de désintégrationssuffisamment longues que nous puissionsmesurer
encore leur radioactivité.

Sur les 325 nucléides naturels, environ 50 sonbpaatifs. Ce sont des radionucléides
primordiaux.

Une minoritéprovient de divers éléments de massgenme. Ce sont des nucléides dont
la période est comparable a I'adge de la Terre et s désintégrations conduisent a un
noyau stable, par exemple le potassflinde période T=1,28 £aans et le rubidiumi’'Rb
de période T=4,47 1fans.
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2.4 Les sources de rayons y

Les rayons gamma sont des rayonnements électrotiaggeeionisants obtenus par la
désintégration d’'un noyau atomique. Il n'a pas desse mais il estde haute énergie et

constitué de photons comme la lumiére.

Nous avons le tableau 3 suivant, montrant les réiffi©s radiations, parmi lesquelles le

rayony et le rayon X :

Tableau 3: Les différentes radiations

CLASSE DE RAYONNEMENT LONGUEUR FREQUENCE v
D’ONDE A (en nm)
(en H2)
Domaine Hertzien
Ondes radio > 10° < 3.108
Micro-ondes 10°a 10° 3.10% 3.10"1
Infrarouge 1064 7.102 3.10'1a4,3.10%
Lumiére visible (rouge a violet) 7.10%2 2 4.102 4,3.10*37,5.101
Ultraviolet 410%a10 7,5.101%3 3.10%°
Rayons X 10 a 0,03 3.101%3101°
Rayonsy < 0,03 > 1019

(Les valeurs figurant dans ce tableau sont arrghdie

Ces radiations, s’étendent des rayonnemeats$rés courte longueur d’onde £ 0,001
nm) aux ondes radioélectriques< 1 km). Les rayons X occupent un domaine de A3
a 10 nm. Bien qu’il n’y ait pas de limites bien @@hinées, on sait que la longueur d’'onde

d’'un rayon X est nettement inférieure aux dimensidin atome.
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2.5 Eléments radioactifs
2.5.1 Radionucléides naturels

Les familles radioactives du thorium et de l'uraniicontiennentles radioéléments
naturels présents dans les spirulines comme lauthe230, le potassium-40, le plomb-212
et le plomb-214.

Le potassium, tres répandu dans la nature et préses tout organisme vivant, est
constitué d'un mélange de 99,998 % de potassiuntest@on radioactif et de 0,012 % de

potassium-40 radioactif.

L'uranium naturel est constitué d'un mélange d& 99 d'uranium-238 et de 0,7 %

d'uranium-235, tous deux éléments radioactifs.
2.5.2 Classification des radionucléides naturels
Les radionucléides naturels sont classés en troiggs.

* Les radionucléides de tres longue période ratligacleur période radioactive est trés
longue, de méme ordre de grandeur que I'age derla 14,5 milliard d'années). Jusqu'a
Nnos jours, ces noyaux n'‘ont pas encore eu le tatapse désintégrer en totalité. Ces
nucléides sont généralement a l'origine d'une Hamiadioactive. En effet, leur
désintégration donne des noyaux fils, eux-mémesoaatifs, qui se désintegrent en

cascade pour aboutir a un nucléide stable.

» Les radionucléides de période radioactive couriee sont des noyaux fils des

radionucléides précédents.

* Les radionucléides formés par impact : leur fdromaest provoquée par l'impact, sur
un noyau stable, de particules cosmiques ou deplag issues de la désintégration de l'un
des nucléides précédents.

Remarque

Tous les éléments de numéros atomiques superie88ssint radioactifs c'est-a-dire

les éléments qui se trouvent derriere le bismuthd@ns le tableau périodique.
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2.5.3 Familles radioactives

La radioactivité

Certains isotopes radioactifs subissent plusiewsintégrations successives avant

d’atteindre une forme stable. L’isotope initial eappelé parent ou géniteur, les

intermédiaires sont appelés progénitures et leieleest appelé produit termin@k]

Il y a quatre grandes familles radioactives maigxdeeulement sont utiles dans notre

étude et sont présentées dans le tableau 4 paiiékidt dans les figures 4 et 5 : ce sont les

familles de I'uranium 238 et du thorium 232.

Tableau 4:Familles radioactives

Nom Type Noyau pére Période Produit final
Uranium 4n+2 U-238 4.46 1@ns Pb-206
Thorium 4n Th-232 1.4 1bans Pb-208

2.5.4 Radionucléides artificiels

Des réactions nucléaires mettant en jeu la désamtiég des noyaux atomiques
permettent d’obtenir des noyaux radioactifs incanmans la nature. On dit que ces
éléments ont une radioactivité artificielle.

Les radionucléides artificiels sont nombreux esdst dus a I'activité humaine. On peut

citer les essais nucléaires aériens et terrestxeaccidents du nucléaire civil. Par exemple

'accident de Tchernobyl en 1986 qui est aujouldtensidéré comme l'accident de

référence.

INSTN-Madagascar
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Th-234|<— | U-238

E Rn-2273 Ra-22¢ Th-2 U-23

Pb-214 99,98 % Po-218

B _: ,B\AO'OZ %
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T-210 [Sgoa95 | Bi-214 || At218
8- 99,96 %

« a a
Hg-206 | 0,75.10°%| Pb-210 [€ Po-214
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Pb-206 | ¢ Po-210

Figure 4 : Famille de I'uranium-238
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Figure 5: Famille du thorium-232
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Généralités sur les métaux lourds

Chapitre 3:LES METAUX LOURDS ET LA FLUORESCENCE X

3.1 Généralités sur le rayon X

Quand un atome est mis sous I'action d’'une radiaticidente d’énergie suffisante, un
négaton de sacouche interne est éjecté. L'atomeogee alors dans un état instable dit
excité. Pour revenir a |'état stable, un négatame’couche plus externe vient combler le
trou laissé par le négaton éjecté. Ce phénomenastgpagne de I'émission d'un
rayonnement X qui est caractéristique de I'élénmamtquestion. Ces raies sont appelés

raies de fluorescence X.

L’analyse par fluorescence X ou la spectrométrid=XfRi est I'ensemble des mesures
effectuées sur ces raies XRF, fut née aprés laugéde du rayonnement X par un
physicien WILHELM C. Rontgen a la fin de 'année958

3.2Caractéristiques du rayonnement X

Le rayon X est une onde électromagnétique de lEssgie, de haute fréquence et de
courte longueur d'onde dont le domaine se situeedhtltra violet et le rayonnement
(Voir le tableau 3)

Les rayonnements X se propagent avec la viteskeldmiere. L'énergie est reliée a la

fréquence par I'expression suivante :

c
E=hd9 = hz
Avec A : longueur d’onde en m
c=3.16m.s! : célérité de la lumiére
h=6.63. 10%.s : constante universelle de Planck

3.3Généralités sur les métaux et minéraux

La spiruline est utilisée comme complément alimieatd_'aliment est a la fois source
de vie en tant que pourvoyeur des nutriments imhisgbles au développement et source

de déséquilibres graves lorsqu’il n’est pas utiéigéc discernement.

INSTN-Madagascar
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Le présent travail concerne la détermination qtetnte des minéraux et les métaux
existants dans la spiruline par la méthode XRFsdag. Les minéraux et les métaux
apportés par les aliments sont classés selon Issirise Un certain nombre de ces
substances sont indispensables au bon fonctionnetadiorganisme humain, entrant dans
I'équilibre et les mécanismes biologiques. Ce gmrtexemple le calcium (Ca), le cobalt
(Co), le chrome (Cr), le manganése (Mn) le cui@a)( le magnésium (Mg), le potassium
(K), le sodium (Na), le sélénium (Se), le fer (Ee)le zinc (Zn).

Généralement, ces éléments se présentent darsrieata destinés a la consommation
humaine a de quantité faible mais soigneusemermdésd®ar contre, ils deviennent toxiques

si leurs teneurs augmentent de fagon incontrélée.
Dans les métaux toxiques figurent les métaux kurd

On considere comme métal lourd tout métal de dersifpérieur a 5, de numeéro
atomique élevé (2 92) et présentant un danger pour lI'environnemenble pour

I'hnomme.

Dans les sciences environnementales, les métauxisloassociés aux notions de
pollution et de toxicité sont généralement : I'aise(As), le cadmium (Cd), le chrome
(Cn), le cuivre (Cu), le manganese (Mn), le merditg), le nickel (Ni), le plomb (Pb) et

le zinc (Zn).

Le tableau 5 présentequelques valeurs de tauxgbers des minéraux dont le corps

humain a besoin.

INSTN-Madagascar
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Tableau 5:Norme journaliére des éléments indispensables

Minéraux Besoin quotidien en mg/kg
du poids corporel
Potassium 45
Calcium 900
Magnésium 420
Phosphore 800
Fer 10
Zinc 15
Cuivre 2,5
Manganése 4
Chrome 0,125
Cadmium 0.007
Arsenic 0,015
Plomb 0,025

Source: CodexStandard 193-1895

Tous les oligo-éléments sont indispensables etviettnent dans toutes fonctions
vitales. On comprend aisément qu’un déficit d’'unlsst, a fortiori, de plusieurs oligo-
€léments ou leurs ingestions peuvent avoir desécpesices néfastes sur les performances

et la santé de ’'homme. Leurs impacts sanitaires g@sentés dans I'annexe 1.

INSTN-Madagascar
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Echantillonnage et prélévement de la spiruline

Chapitre 4: ECHANTILLONNAGE ET MODE DE PRELEVEMENT

4.1 Echantillonnage

Les conditions de vie de la spiruline sont favassépar la nature saline des lacs

saumatre ainsi que par le climat de la région dir@test de Madagascar qui est ni trop

chaud ni trop froid. C’est pourquoi a Madagascarrégion de Toliara contient la plus

grande partie de culture de cette algue bleuerésdtats d’'une étude de prospection fait

en 1995, ont révélé l'existence des gisements elatwte spiruline sur un diametre

d’environ 50km autour de la ville de Toliara.

Mais a cause des difficultés qu’on a rencontrées faire la collecte dans la mer,il

nous a fallu prélever la plupart des échantillandes cultures.

4.2 Mode de prélevement

Le tableau 6 présente les matériels utilisés largrélevement des échantillons.

Tableau 6: Matériels utilisés

Matériel

Fonction

Refractometre

mesure de la salinité

pH-metre (Voir la figure 6)

mesure le pH

Luxe metre

mesure la lumiére

Une autopompe

aspire I'eau du lac

Groupe électrogénes

alimente I'autopompe

Tamis de différents maillages (200, 5Qum, 3Qum)

filtre la spiruline

Spatule en plastique

agite I'eau et ramasse lalsprsur le tamis

Cuve ou Seau plastique

collecte la boue de lalspru

Balance électronique

pése I'échantillon

Bocal en verre ou en plastique

transporte deitalspe

INSTN-Madagascar
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Echantillonnage et préléevement de la spiruline

Figure 6 : pH-métre

Aspiration et filtration:On aspire I'eau contenant de la spiruline par anpompe
électriqgue. Un tuyau plastique la verse directensemtles filtrations. Dans un premier
temps, pour éliminer les impuretés (insectes, gawyeaun filet de 20@um de maillage est
utilisé. Vient ensuite le second filet de pfh pour récolter la spiruline. Ce dispositif de

récolte est supporté par un cadre de bois munitdionis moustiquaire.

Essorage et Pressel'essorage consiste a enlever une partie de lteala spiruline
récoltée. La pate plus ou mois molle est transféades une étoile de gth de maillage. Le
manipulateur qui porte des gants stériles presgeaia a travers la toile pour enlever
leau 11]

Premier prélévement

Le premier échantillon codifiéSP1 est prélevé dams lagune située a 15 km au nord
de la ville de Toliara gérée par I'équipe de SPIRNA.e préléevement a été fait le 21
février 2014 a 8h du matin.

Deuxiemeprélévement

Pour I'échantillon SP2, la collecte de spirulinéta faite le 22 février 2014 a 7h30 du
matin au SPIRUSUD, dans le bassin de culture apaamniversitaire Maninday Toliara.
Le bassin est fermé pour garder la chaleur etyilandonc pas d’échange avec la fraicheur
de la nuit. Avant son ouverture, on a prélevé map@rature du milieu de culture a 6h du
matin et on a trouvé 31°C et a cette méme heurtem@érature extérieure (ambiante) est
25° C. Puis, on a préparé les matériels : appageilsnesure, tamis,.... Et a 7h30, on a

relevé les différents parametres :
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-Température ambiante : 28° C

-Température au milieu de culture : 29,1°C

- Salinité au milieu de culture : 5 %

- Lumiere = Valeur au luxe-metre * 100 *0.9 pouelaiégage
= Valeur au luxe-meétre * 100 *0.8 au sombre

Lors de prélevement, le ciel était dégagé et le-metre a donné 280, donc on a:
lumiére = 25200

-Concentration de la spiruline = 2 cm

Cas des autres échantillons

Les échantillons SP5, SP6 et SP7 sont obtenusliabaration avec les associations ou
les personnels qui font la culture de la spiruboenme I'Eco Parc d’llafy et pour le reste

(SP3, SP4, SP8), on I'a acheté comme un simpleocomateur.(Voir le tableau 7)

Tableau 7:Origine des échantillons

Code Lieu de provenance Type de culture
SP1 SPIRNAM Toliara Milieu naturel
SP2 SPIRUSUDToliara Milieu artificiel
SP3 SPIRMENMorondava Milieu artificiel
SP4 SPIRMENMorondava Milieu artificiel
SP5 EcoParcllafyTANA Milieu artificiel
SP6 EcoParclafyTANA Milieu artificiel
SP7 EcoParcllafyTANA Milieu artificiel
SP8 Bevalala TANA En plein air
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Spectrométrie gamma

Chapitre 5 : SPECTROMETRIE GAMMA

5.1 Les sources de rayons y

Les émetteurg purs sont des isomeres nucléaires qui conduisemtpgioduit stable et

qui sont représentés dans le tableau 8.

Tableau 8: Sources de rayonpur

Noyau émetteu Période Energie (en keV) Noyau ptodu
#Na 2.6 ans 1274 f&Ne
Sicr 27.7 jours 320 214
57C0 272 jours { 14.4 >7Fe
122.1
8¢ 5.27 ans { 1173.2 60N
1332.5
128 60.25 jours 35.5 1257¢
13705 30 ans 661.6 13754

5.2 Les interactions des rayons y avec la matiere

La détection du rayonnement gamma est basée smras@&re d'interagir avec la
matiere. Il y a 12 modes d’interaction possible®urp le rayonnemempt, mais pour
'énergie entre de 10 keV a 10 MeV, trois (3) somportants, ce sont: l'effet

photoélectrique; I'effet Compton et la productianhire.

5.2.1 L’effet photoélectrique

C’est pour les photons incidents de basse éen¢PikeV<E<100keV) et pour les

nucléides de numeéro atomique Z élevé.
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Le rayony transfere toute son énergie a un électron de.r@ans ce cas, le photon

disparait completement et un photoélectron estt@&jde la couche d’'un atome.(Voir la

figure 7)

Photons

incident:
Photo négaton

Figure 7 : Effet photoélectrique
La probabilité d’absorption photoélectrique estgortionnelle a Z, soit :
Zn

“ )3

3<n<4 selon la région d’'intérét d’énergie

h9 = énergie (en J)
h=6.62 10" J.s: constante de Planck
9 : Fréquence du photon incident (en Hz)
L’absorption totale ne peut avoir lieu que par élestrons liés.
5.2.2 L’effet Compton
L’effet Compton a lieu pour toutes les énergied paur les énergies faibles (& 150

keV) et les plus élevées &= 8.5 MeV), donc il est prédominant pour les phsto
23

d’énergieintermédiaire.
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Une seule partie de I'énergie du phojoest transférée a un électron libre de I'atome, et

il y a création d’un photon diffusé d’énergig.B/oir figure 8)

Diffusion Compton: Collision d'un photon avec un électron au repos

Figure 8 : Effet Compton

En utilisant la loi de conservation des énergiegestimpulsions, on a :

= Eo avec q = —2
Yo 1+a(1—cos ) " mc?

Ou Bk : énergie du photon incident (eV)

m : masse d’électron (kg)

c : célérité de la lumiére dans le vide (M).s

0 : 'angle de diffusion (radian)

La probabilité de cet effet augmente pour le déteatle volume largé3]
5.2.3 La production de paire

Par la conservation de masse et d’énergie, il giegse le photon incident doit avoir au
moins 1.02 MeV car il dépense beaucoup d’énergigr pooduire la paire de négaton

etpositon.(Voir figure 9)

L’énergie de paire est hv, telle que :
hv = (T- +mee?) + (T. + mee?)  avec moc”: énergie au repos

T-et T. sont les énergies cinétiques respectives du négaton et du positon.

INSTN-Madagascar 24



Spectrométrie gamma

Noyau Négaton

Photon (y)

' Positon

Figure 9: Création de paire

Ce processus ne peut s’effectuer que dans le demedé par des particules chargées
[6- 7]

Faisant suite a linteraction du positon avec uectbn atomique, le phénomene

d’annihilation correspond a I'émission dans degdalions opposées de photons d’énergie
environ 511keV.

5.3 Chaine de détection
5.3.1 Ses constituants

La figure 10 suivante représente la chaine de tiéteen spectrométrie gamma.

1 1
Détecteur B Preamplificateur —» Amplificateur —» MCA
HPCe '

:

1

1

: Haute

! tension

|

1

inspector

Figure 10: Schéma simplifié de la chaine de spectrométimma
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 Détecteur. sert a détecter les signaux émis par I'échantilnalysé.

» Préamplificateur: son réle est de cueillir le signal électriqueagsobrtie du détecteur,
de filtrer le bruit électronique et de délivrer signal sous forme d’'impulsion électrique a

sa sortie.

» Amplificateur: il amplifie les impulsions pour adapter leur ampd¢ a la gamme

analysable par le systéme de traitement.

* MCA : C’est un ensemble de discriminateurs différémtimnt les fenétres de méme
intervalle sont contigués. Toutes les impulsion# smgées dans un canal de numéro bien
déterminé. On a alors une visualisation directespectre d’énergie des rayonnements

gamma analysés.
5.3.2 Principe et caractéristiques dudétecteur a se-conducteur

Le détecteur occupe le réle le plus important daite chaine. Le détecteur utilisé est
un détecteur a semi-conducteur de haute puretéremagium (HPGe) de marque ORTEC

type p. Le détecteur HPGeparticulierement utilis&gectroscopie gamma.
5.3.3 Le principe du détecteur

Dans la fabrication de cristal pour le germaniume lthute pureté, si le reste
de l'impureté de niveau bas sont des récepteargrdpriété électrigue du cristal de
germanium est a moitié de type p et si 'impuretéreeur est présent, le cristal est de type
n. Mais l'impureté est encore faible et nous appelole semi-conducteur : germanium

intrinseque.

Les détecteurs au germanium sont des détecteutslatomatériaux cibles sont des
diodes semi-conductrices ayant comme structurgamaion p-i-n dans laquelle la région

intrinseque i est sensible aux rayonnements iotas@articulierement les rayons X et les

rayonsy.

Le germanium a une bande interdite relativemerildaices détecteurs doivent étre
refroidis afin de réduire I'augmentation thermiodes porteurs de charges a un niveau
acceptable. L'azote liquide qui a une températwgerd K est le refroidisseur commun

pour les détecteurs.
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Le détecteur que nous avons utilisé consomme ppEEu30 litres d’azote liquide par
semaine et il est polarisé a une tension de 2700 V.

5.3.4 Les caractéristiques du détecteur

Les caractéristiques majeures du détecteur HPGEe lsonuméro atomique élevé, la
concentration d’impureté faible (zone de déplétitarge), I'énergie d’ionisation
nécessairement faible pour produire une paire réled¢tou, la haute conductivité,la

réponse rapide, la haute résolution et la manijpmaimple.

L’efficacité et la résolution d'un détecteur sombportantes pour une analyse

en spectrométrie gamma. On va détailler dans egoaphe suivant ces deux grandeurs.
5.4 Efficacité et résolution d’un détecteur
5.4.1 Efficacité

L’efficacité est une constante de proportionnalike fait I'objet de plusieurs notions:
efficacité absolue, efficacité intrinséque, etai st utilisée pour I'étude en spectroscopie
gamma. Pour les radiations sans charge comme d¢& ggmma ou le neutron, il doit y
avoir une interaction importante dans le détectaant que la détection soit possible. A
cause de cette large distance que la radiation pawerser, le détecteur a alors tres

souvent une efficacité inferieure a 100%%.

5.4.1.1 Efficacité absolue

Elle est définie comme étant le rapport du nomlarglbtons détectés par le détecteur
par le nombre total des photons émis par la soutlie.ne dépend pas seulement des
propriétés du détecteur mais aussi de la géomg@rsance source- détecteur, forme
physique,...) et de I'énergie. Il est donc nécessdievoir une figure précise pour
I'efficacité de détecteur. On exprime l'efficacabsolue par :

e = nombre de photons détectés par le détecteur
abs—

nombre total des photons émis par la source
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5.4.1.2 Efficacité intrinséque

C’est le rapport du nombre total de pulsions esteggs par le détecteur et le nombre
de radiations incidentes au détecteur, soit :

nombredephotonsdétectés parledétecteur

Eint — . . .
int nombretotaldesradiationsincidentesaudétecteur

Elle dépend du matériau du détecteur, de I'énatgieadiation, de I'épaisseur physique
de détecteur eta une petite dépendance a la distmurce-détecteur et au mode de

détection.
On a alors :
4Tt
Eint = €abd ")

5.4.1.3 Efficacité relative

Elle est exprimée par :

surface nette du pic

f iva — "
relative = 1 tensité de la source

5.4.2 La résolution

La résolution d’un détecteur est son aptitude pliffigrencier deux pics tres proches. Si
les deux pics sont plus proches que la valeur delAWFull Weight Half Minimum) donc
on les appelle irrésolvables. Il y a un nombre Npdeeurs de charge produits en une
interaction particuliere de la radiation d’énerdjlete avec la matiére du détecteur. La

résolution d’énergie d’'un détecteur est en gérd&hhie par :

p . FWHM
Reésolution=———100%
Position pic

Ou encore

FWHM

Résolution ———
Enérgie

FWHM étant la largueur a mi-hauteur
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En prenant ce nombre comme une distribution gaussjda FWHM est donnée par :

FWHM = 2.3%

Aveco= KN K : constante de pntjooinalité
Si E est I'énergie de radiation incidente donc EN;
En remplacant FWHM et E par leurs expressions

_ 2.35KVN
KN

On a: R

Apres la simplification, I'expressionde R est :

_23s
R="%

Pour avoir une bonne résolution, le détecteur ai-senducteur est préférable au

détecteur a scintillation et audétecteur a gaz.

Le détecteurHPGe est la seule technologie de @étede radiation qui peut fournir des
informations suffisantes et sOres pour identifies Iradionucléides par leur émission

passive, et améliorer de 20 a 30 fois la résolytamrapport au détecteur Nal.
5.5 Analyse spectrométrique
5.5.1 Etalonnage

L’Etalonnage est I'ensemble des opérations quimpéent d’établir, dans des
conditions spécifiées, la relation entre la valewdliquée par I'appareil de mesure et une
grandeur connue mesuree. Dans notre cas, on esligsultats délivrés par la chaine de

spectroscopie gamma avec les valeurs certifieesgmondant a I'étalon.

5.5.1.1 Etalonnage en énergie

On doit fournir un bon étalonnagea I'appareil desame pour avoir des résultats sirs.
L’étalonnage en énergie consiste a établir laicragntre le numéro de canal du MCA
et'énergie connue d'une matiere de référence. Newmns utilisé comme matiére de
référence un étalon liquide et le RGU-1, quicorities radionucléides supposésprésents

dans la spiruline.
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Il existe trois méthodes pour faire I'étalonnageémergie, par le logiciel Génie 2000,

par Excel et par le calcul manuel utilisant lesmdogs carrés.
L’équation de I'étalonnag@| en énergie est de la forme:
E=a*c+b
Avec :
E : énergie correspondante (en keV)
¢ : numéro du canal

a et b : constantes déterminées par la méthodediesires carrés telles que :

T~ (Ei-E)(ci-0)
™ (ci—c)?

. pente de la courbe

On reléve le numéro du canal présentant le nombreodps maximal et on lui associe

I'énergie correspondante.

En utilisant Excel pour faire les calculs, on obtie courbe représentée graphiqguement

sur la figure 11.

4 R
Courbe d'étalonnage en énergie
2000
1800 =-0,2069%x+0,5652 2
1600 y e
1400
':_Jn 1200
E’ 1000 A
- 800 //
600
400
200 7/"
O 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 J
0 2000 4000 6000 8000 10000
S canal Y,

Figure 11 : Courbe d’étalonnage en énergie
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5.5.1.2 Etalonnage en efficacité

L’étalonnage en efficacité consiste a établir uglation entre I'efficacité de détection
de la chaine de comptage et I'énergie de chaguecéilé

L’étalonnage en efficacité dépend notamment deteiirs suivants :
» La géométrie du systéeme de comptage

L’échantillon est conditionné dans une géométrienidjue a celle de I'étalon. Dans

notre cas, on a utilisé des portes échantillonisdsgjues de 50 ml.
» Méthode d’étalonnage

Le principe consiste a utiliser les mémes pics ewm dans les spectres d’énergie de
I'étalon et ceux des spirulines. La méthode estedbercher l'efficacité des pics a partir

des certificats des étalons.
 L'expression analytique de I'efficacité est la sante :

P N
A.m.At.Py

& : Efficacité de détection

N: Aire nette du pic d’étalonnage

A: Activité de la source (Bq.kb

P,: Probabilité d’émission gamma de I'élement a ligne E correspondante
At: Temps de mesure (s)

On obtient alors la courbe représentée sur ladigar
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Courbe d'efficacité

Ln E
0 T T T 1
(l) 2 4 6 8
-1 4
y =0,0973316719x° - 3,0370740650x* + 37,5998996597x3 -
9 - 230,7768195837x2 + 700,9381485092x - 844,7011108570
R?=0,9993441398
=
L3
c
-
-4 -
-5 -
-6 -
-7

Figure 12: Courbe d’étalonnage en efficacité
5.5.2 Les types d’analyse en spectrométrie gamma

L’analyse en spectrométrie gamma peut étre quabtatou quantitative. Dans le
premier cas, le but est d’identifier les élémentdsents dans I'échantillon a analyser.
L’analyse quantitative vise quant a elle a déteemia quantité d’'un élément chimique

guelconque dans I'’échantillon en question.
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Chapitre 6 : ANALYSE PAR FLUORESCENCE X

6.1 Production des rayons X

Les rayons X sont obtenus a partir des tubes caphesl ou des sources

radioactives.Ces rayons sont des rayonnementsnéipes.

6.1.1 Production par des tubes cathodiques

Pour les tubes cathodiques, on accélére les ébsctiai tombent sur une cible, des

électrons de la cible (cathode) sont éjectés, mtttrir a I'état stable produit des rayons X.

Chauffage / RX 4 # \
5

( Filament =— %

-I- Anode )
\ Electrons
HT+
/ RX \ Gaine

Figure 13: Tube a rayon X

HT

Les tubes a rayons X ont en général trois domalizgsplications :
» Radiographie et tomographie

* Radiocristallographie,

* Analyse chimique élémentaire par spectrométriudeescence X.

6.1.2 Production par des sources radioactives

Les sources excitatrices telles que 'Am-241, 1e108 et le Fe-55 sont utilisées comme

sources radioactives qui excitent la matiére. Ellésnnent des rayonnements

monochromatiqueg ou X faibles par rapport aux rayonnements prodpds le tube

arayons X mais utiles pour le besoin en rayonnenmahochromatique. Toutefois
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'énergie de radiation doit étre plus grande maigcpe de I'énergie d’ionisation des

couches K ou L de 'atome excité.
6.2 Propriétés et utilisations des rayons X

Les rayons X:

b Sont des ondes électromagnétiques donc invisillesilanu ;
- Se propagent en ligne droite a la vitesse de |aam
> Donnent naissance au phénoméne de la fluorescegoepérmet les analyses

chimiques et la modification des cellules graceux Energie importante;

b Les longueurs d’ondes des rayons X sont du ménre quee les distances

interatomiques. Cette propriété est utilisée dartiffractométrie X ;
6.3 Interaction des rayons X avec la matiere

L’interaction des rayons X avec la matiere se nemtéf de deux facons: d’'une part les
rayons X perdent de I'énergie par absorption oudgféusion en traversant la substance, et

d’autre part plusieurs phénomenes peuvent se pmduisein des atomes.
6.3.1 Absorption de rayons X

Quand un rayonnement traverse une matiére homatjépaisseux, il y a atténuation

de l'intensité du rayonnement suivant la loi de Bleambert :
1 (2) =10 (%) exp (upX)
=| (1) intensité du faisceau du rayon X transmis parad¢éniau de longueur d’'onde
"o (1): intensité du rayon X incident de longueur d’'oide
=, : coefficient d’absorption massique pour la longug#tonde (cnf/g)
= : masse volumique de la matiére traversée /cm

= X : épaisseur de la matiere traversée (cm)
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dx
<>
b — ReN
— IR I R
Rayon incident Rayon transmis
< ~ >

Figure 14: Atténuation des rayons X

6.3.2 Mode d’interaction

L’interaction de rayons X avec la matiere donnessece a plusieurs effets comme

I'interaction des rayonsdont les deux premiers dominent :
* L’absorption photoélectrique
* La diffusion incohérente ou la diffusion Compton.

Pour l'interaction des rayons X avec matiere, lesditions négatoniques permises

suivent les regles de sélection suivantes :
*An+ 0 Al=£1 Aj=+10u0
ou
n: nombre quantique principal (entier positif)
| : nombre quantique orbitdH0; 1; 2;... ; n-1)
j : le moment cinétique total
6.3.3 Effet Auger

Lorsqu’une lacune est créée dans la couche K (purihégatonpériphérique L ou M
comble le trou en libérant la différence d’énergrdre les deux couches, sous forme de
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rayon X caractéristique. Si ce photon X est assergétique, il peut provoquer le départ
d'un deuxiéme négaton de la couche externe appet&an Auger. Pour la détection, ce

photon est perdu car il est absorbé par I'atome.

Des processus Auger successifs sur les couchegxtieimes donnent des rayons émis
en concurrence avec les raies X caractéristiquespl@nomene domine sur les atomes

légers.

L’interaction du rayon X avec la matiere est presgareille a l'interaction du rayon

gamma mais I'effet Auger est plus prépondérant p@uayon X que pour le rayon gamma.
6.3.4 Emission des raies X caractéristiques

L’émission des raies X caractéristiques proviens @ecitations du négaton sur la
couche K qui provoque la formation du trou par @3 dégatons de la couche supérieure.
(Voir la figure 15)

Photons X
incidents

Photo négaton
_______ Raie de
s >«  fluorescence

Figure 15: Emission des raies K de fluorescence

Remarque

Lorsque les photons peuvent a leur tour provogquner excitation des atomes voisins

cela produit une fluorescence secondaire ou sugadar.
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6.4 Chaine de spectroscopie X

La figure 16 suivante représente la chaine detisprétrie X du département TFXEde
'INSTN Madagascar

Figure 16: Chaine de spectrométrie X

La chaine de spectroscopie X comprend:
- un tube a rayons Xjuifournit le rayon X primaire excitateur

-un détecteu a semi-conducteur Si(Li) (marque CANBERRA) qainsforme I'énergie
des photons en des impulsions électriques. Sacsusnsible est de 30mMnal’'épaisseur
3mm avec une résolution optimale de 170 eV a 5\9 ke

- un générateur de rayons Xpour la polarisation du tube a RX. Elle peut déivde
20kV a 55kV pour la tension et de 5mA jusqu’a 60pdur le courant et de puissance de
sortie de 2,7 kW.

- un préamplificateur pour la conversion de charges collectées provathadetecteur
en impulsion.

- Un analyseur multicanaux (MCA) qui a pour réle de mesurer I'amplitude des

impulsions et de placer les signaux dans les cacaugspondants a son énergie. |l permet
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de faire des opérations simples au cours du dépoght des spectres, par I'intermédiaire

d’un microprocesseur.

- Un terminal informatique constitué par un microordinateur et une impriraatit
sert a visualiser, a stocker et a traiter les desmgtace aux logiciels CANBERRA S100 et
AXIL.(Voir la figure 17)

Figure 17 : Module de traitement de données

6.5 Spectre de raies X

L’ensemble des raies caractéristiques et le brufodd est représenté par un spectre de
raies X. On trouve dans ce spectre la distributies hauteurs des différentes impulsions

fournies par 'amplificateur dans les canaux duMCA
6.6 Analyse quantitative

L’'analyse quantitative vise a déterminer la quanties éléments quelconque dans la

spiruline.
6.6.1 Equation de base de la Fluorescence X

Quand une source excitatrice mono-énergétique eexrit élément j d’'un échantillon
donné, la relation entre l'intensité de fluores@edes raies caractéristiques ¢u L, et la
concentration d’'un élément j présent dans I'écHantid’épaisseurd et de masse

volumiquep est donné par :
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SiCj
=2 1-exp(aspd)]

Ou Sj est la sensibilité de I'analyse par fluorescence Xpour I'él§ment
G est la concentration de I'élémery.gl

d est I'épaisseur de I'échantillon en [cm] ;

p estla masse volumique de I'échantillon S en [¢°tm-

pd est la masse surfacique de I'élément [g3m-

g est le coefficient d’absorption massique total pour I'élémemm®.g’]

Dans notre cas, on a analysé des échantillons épais alors :

Pour un échantillon infiniment épaig;pd>> 1

Dans ce cas, I'effet d’absorption est élevée et I'expressionagxpl) est négligeable

devant 1;
1-exp(ajpd) <<'1
L’expression de |j devient alors :

_5jCj
J_ajpd

6.6.2 Sensibilité du systeme; S

La sensibilité Sj du systeme pour un élément j est le produit du facteur de constante des
parameétres fondamentaux Bt de I'efficacité de detection relatigg par un facteur de

proportionnalité appelé facteur de géométrie G

S = GO.EJ'.KJ'
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6.6.3 Facteur de géométrie Go

Le facteur de géométrie détermine la constantengéte individuelle ou moyenne
d’'un ou de plusieurs éléments. Il est utilisé poaiculer la sensibilité de chaque élément.
Il est donné par la relation :

02,0, CcS
amz >V

Go=I

Le facteur de géométrie est exprimé en [steradian]
6.7 Analyse par fluorescence X a excitation directe

Les analyses ont été effectuées au Départemerdtideefcence X et Environnement de
'INSTN-Madagascar. Ce département dispose d’urane de spectroscopie X a énergie

dispersive, avec les 2 variantes qui suivent :

- la Fluorescence X a réflexion totale appelée ammument TXRF (Total réflexion X-

Ray Fluorescence). Ce module est congu pour ldgsasades échantillons liquides.

- la Fluorescence X a excitation directe appeléssiala Fluorescence classique ou
conventionnelle. Elle est utilisée pour les anaydes échantillons solides aussi bien

biologiques que géologiques.
Et c’est ce dernier qui nous intéresse pour ledeasspirulines.
6.7.1 Principe d’analyse

L’analyse a excitation directe concerne les échans solides réduits en poudre puis

faconnés en pastilles.
La méthodologie de travail se présente comme suit :

X Préparation des échantillons aussi bien standands ptandards de référence

gue « inconnus ».

Les standards purs servent a I'étalonnage tandisegustandards de référence au

contréle qualité de la mesure.
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X Etalonnage : elle sert a établir la relation etgrgparameétre d’analyses et la
concentration. Elle permet aussi de voir la stabile la chaine d’analyse. La courbe
d’étalonnage doit étre linéaire

Pour la Fluorescence X, la courbe d’étalonnage radatrelation entreihtensité (en

coups/s) et laoncentration de I'élément considéré.

<> Controle qualité : Le contréle qualité permet deifig¥ si I'étalonnage est
correct ou non. Effectivement, cette étape perraatadsurer sur I'exactitude des résultats
des analyses des échantillons «inconnus » qui sonte. Il s’agit des échantillons a

tester.

X Analyses des échantillons « inconnus » : une foestqut est réglé, on procéde
aux analyses des échantillons « inconnus ». L’ehkedu systeme détecte les éléments et
dessine des pics sur I'écran par le moyen du leig@ANBERRA S100.

On observe alors sur I'écran une courbe a plusipics. A un pic correspond un
élément. Et, la surface du pic est donnée en iitéedsnt la valeur est proportionnelle a la
qguantité de I'élément formant le pic. L'identificat des éléments n’est pas compliquée
car leurs énergies s’affichent automatiguement.nQaax valeurs des concentrations, le

logiciel AXIL traite les données et les affichemtrs la fin du traitement.
6.7.2 Limite de détection

La limite de détection représente la plus petitgcentration d’'un élément donné que
I'on peut détecter dans un échantillon lorsqu’bisles processus complete d’analyses. La

définition suivante est généralement acceptée gaelqit la méthode utilisée :
LD=3 ¢
Ouo est I'écart type des réplicas
On peut écrire aussi :  LD; = 3m) ——/Ns
1000
Avec m: masse de I'élément j [ng ou pg]

t : temps de comptage en seconde
Ng : aire du bruit de fond
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6.7.3 Valeur de la limite de détection (LD)

La limite de détection est la constante minimale lgudétecteur peut détecter, elle varie
d’un élément a un autre. Ses valeurs sont étrepiéss dans le tableau?.

Tableau 9: LD

z Eléments LD (mg.kg")
19 K 372
20 Ca 229
22 Ti 78
23 vV 41
24 Cr 13
25 Mn 9
26 Fe 11
27 Co 11
28 Ni 12
29 Cu 9
30 Zn 12
33 As 8
35 Br 7
37 Rb 8
38 Sr 9
82 Pb 13
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La variation de la limite de détection en fonctiodm numéro atomique est

représentéegraphiquement sur la figure 18.

400

350 f
300 \
250 \
200 k

150 \
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y4

LD(mg.kg?)

0

Figure 18: Courbe de la variation de la limite de détecgorfonction du numéro atomique

6.7.4 Etalonnage

Nous avons utilisé le fichier d’étalonnage (voir fableau 10) congcu pour les
échantillons biologiques qui existe déja au dépaetd. Il a été élaboré expérimentalement

a partir de standards purs

Tableau 10:Fichier d’étalonnage

Standards Eléments Raies G individuelle
purs d’intérét
K K K 3.2731E-07
Br Br K 1.0951E-06
CaO Ca K 9.4863E-07
Ti Ti K 1.3430E-06
Mn Mn K 1.7489E-06
Fe Fe K 2.1331E-06
Cu Cu K 2.3909E-06
Zn Zn K 1.7165E-06
Rb Rb K 1.0522E-06
Sr Sr K 9.1369E-07
Pb Pb L 1.2192E-05
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6.7.5 Préparation des échantillons

La préparation demande beaucoup de temps et diatiein cause de la précision de la
mesure. Pour cela la propreté est de rigueur etioie tous les matériels a utiliser avec de
'eau déminéralisée (moule, spatule,...) et on leshséavant de les utiliser pour la
préparation d’'un autre échantillon. Toutes ces qartons sont faites pour éviter la

contamination des échantillons. On a utilisé legns suivants :

 Balance de précisionMETTLER TELLEDO : sert a mesurer la masse des

échantillons,
* Spatule :sert a manipuler les pastilles,

* Presse et mouleSPECAC pour la fabrication des pastilles,

* Porte-échantillons: boite ronde Ien polyéthylén{a de diametre enviAd@mnm,

 Déioniseur MILLIPORE : enleve les ions dans I'eau distillée pour |gaie des

matériels.

La figure 19 illustre les appareils utilisés pertdarfabrication des pastilles.

a) Balance b) Déioniseur c¢) Presse-pastille

Figure 19: Les matériels utilisés lors de la préparation éehantillons
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6.7.6 Controle qualité

En vue du contréle qualité, les 2 échantillons deizerne » fournis par I'AIEA lors des
exercices de comparaison inter-laboratoire de 2812012 ont été utilisés en guise de

matériel de référence.(voir tableau 11)

L’alpha alpha est plus connu sous le nom de luz&e#e plante tres riche en protéine,
est appréciée en phytothérapie pour ses vertuséealisante et nutritive.

Tableau 11 Les éléments de références

Code Echantillons n° Code Nom Pays d’origine Référence
INSTN AIEA
IPE221 2 124 Luzerne| Oosterbeek/Netherlands  IP2.201
IPE214 2 159 Luzerne Wageningen/NetherIaIndE>E 2011.4
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Radioactivité des spirulines

Chapitre 7 :RADIOACTIVITE DES SPIRULINES

7.1 Préparation des échantillons

La préparation d’'un échantillon solide au laboratalu département ATNa I'INSTN-
Madagascar suit en général les étapes suivantes :

Séchage

Pour pouvoir broyer facilement la spiruline et eelel’hnumidité, on doit la sécher dans
un four a air chaud pendant la nuita une tempérader80° C. Mais pour déterminer le
taux d’humidité, on pese une partie de I'échamiilivant et aprés le chauffage a l'aide

d’'une balance a 0.01g pres.

Dans ce cas, on prend un verre de montre et oede, puis on mesure la masse de
I'échantillon humidemy. Apres le séchage, on releve aussi la masse dwaltiétion seche
ms Alors le taux d’humidité;peut s’écrire :

_Mmy—mg

t=

ms
Broyage

Il consiste a rendre la spiruline en poudre ou eEmwée ; on a utilisé un mortier et

pilon en agate.

Avant d’étre déposée a la détection, on met la mwd la granulée dans un porte-
échantillon en plastique bien fermé de forme cylonee de volume de 50ml. Pour avoir la
masse nette de I'échantillon, on pése le porterétloa vide, on réajuste la balance et on

mesure la masse de I'’échantillon.

7.2 Mesure

Le tableau 12 présente les parametres d’analysdaspiruline.
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Tableau 12: Les parametres de mesure pour chacun des dtdramnti

Echantillons Temps de Masse en (g) Géométrie(ml)
comptage (s)
SP1 91067 27,79 50
SP2 169479 28,42 50
SP3 131483 28,54 50
SP4 105635 26,75 50
SP5 250697 30,08 50
SP6 167470 24,70 50
SP7 318883 27,02 50
SP8 321539 25,30 50

7.3 Résultats et interprétations

Les logiciels Gamma Vision et Génie 2000, ont peraicollection des spectres sur des

fichiers a extension .CNF.

Les résultats obtenus aprés le dépouillement detreg de la spiruline et le calcul des
activités sont représentés dans les tableaux 12et134 suivant les familles de

radionucléides.

Pour calculer I'activité, on utilise la formule :

_ N
s.m.At.Py

A: Activité de la source (Bg.kb

¢ : Efficacité de détection

N: Aire nette du pic d’étalonnage

P,: Probabilité d’émission gamma de I'élément a [i@e E correspondante

At: Temps de mesure (S)
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Mais comme toutes les valeurs sont presque infiersea la limite de détection, on

suppose qu’ils sont équiprobables donc on a étiégjuation suivante :

A:£+_LD

2

NG

LD étant la limite de détection donnée par :

LD =2LC + K

Ou LC = lo,
0o=y (1 + 02)
L. integrale

Pour les détails, veuillez voir 'annexe 2.

v' Potassium

o . erreur de l'integrale

k : la constante ou LD = LC = 0 et on a pris k64b

L’activité du potassium pour chaque échantillon éstnée dans le tableau 13 puis
représentée sur la figure 20

Tableau 13: Valeur de l'activité pour le potassium

Radionucléide | E SP1 SP2 SP3 SP4 SP5 SP6  SR7 SP8  V
(keV)
a0
1461 pos+129 | 82+47 | 63436 | 56+32 | 9152 | 7H41 L02+59 | 99+57 |98+56
(Ba.kg?)
VM:valeurmoyenne
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Figure 20: Activité du potassium pour chaque échantillorBerkg*

Tableau 14 Valeur des activités pour les éléments de lalfarde 'U-238

Radionucléides|  “‘Th “Ra “pp 2B
(Bakg") | (Ba.kg?) (Ba.kg™) (Ba.kg™)

Energie (keV) 63,26 186,21 295,21 351,31 609,31 276
SP1 428+ 247 | 211+ 121 18 104 168 97 16193 <LD
SP2 75t 43 TH 44 56t 29 44+ 25 50t28 <LD
SP3 82+47 TH44 <LD 47427 32t19 21412
SP4 89+51 5H33 <LD 44425 41423 <LD
SP5 132+76 84+48 73t42 6A38 4A27 <LD
SP6 172+99 8147 <LD 51+29 40t23 <LD
SP7 105+61 95+54 75t43 73t42 56t+32 <LD
SP8 95455 90t52 6439 68t39 55+32 28t16

Moyennes 147+ 84 96t 55 8951 70+ 40 60+34 24+14
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Th-230 6 3.26 keV
Ra-226 186,21keV
Pb-214 8 295,21keV
Pb-214351,31keV
Bi-214 M 609,31keV
Bi-214 M 1763keV

SP8 -

Figure 21 :Activité des éléments de la famille de I'uranium

v Famille de thorium-232

Tableau 15: Valeur des activités pour les éléments de lalfaiu Th-232

Radionucléides “pp 20T
(Ba.kg™) (Ba.kg™)
Energie (keV) 238,3 583,1 2614,1
SP1 2244+ 129 122 70 95+55
SP2 75+ 43 43t 25 3218
SP3 66+38 33t19 2916
SP4 63136 3621 26t15
SP5 81+47 4H27 40t23
SP6 58433 <LD 32418
SP7 87450 51429 42424
SP8 85+49 52+30 4224
Moyennes 92+ 53 54431 42424
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Radioactivité des spirulines
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Echantillons
Figure 22 Activité des éléments de la famille du Thorium
Discussions

Le thorium-230 a I'activité la plus élevée pourgatléments radioactifs identifiés dans
la spiruline, il varie de 63,26Bq.Rga 428,77Bq.kd.

Apres le thorium, le plomb a aussi une activité/éée sa valeur est de 58,59Bq kay
224,95Bq.kg pour le plomb-212 et pour le plomb-214, I'activitérie de 44,02Bq.kta
168,9Bq.kg".

Pour le radium-226, il varie de 57.27Bqkg 224,95Bq.kg.

Le bismuth-214 et le thallium-208 sont les élémeantsns radioactifs existant dans la
spiruline car le bismuth n'a que 21,37 Bqtkgqu'a 54,48Bq.kg pour I'énergie 1763
keV et de 32,95Bq.kbaul61,34Bq.kga 609,31 keV.
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Teneur en éléments lourds

Chapitre 8 : TENEUR EN ELEMENTS LOURDS

8.1 Préparation des échantillons
Broyage

Car les échantillons sont déja séchées avant ch@by/sées au laboratoire de I'ATN,
donc on a passé directement au broyage, en utilisamortier et un pilon en agate.

Pesage

Il consiste a peser la pastille. Il est réalis@@é¢ d’'une balance de précision a 0.00001g

pres portant la marque METTLER TELLEDO présentéesda figure 15-a.
Pastillage

Pour obtenir une pastille tres compacte, on conmgrles poudres fines sous une
pression de 7 & 10 tonnes par’quur fabriquer des échantillons intermédiaires et d

échantillons épais.

Les pastilles ainsi préparées sont analysées paéthode de fluorescence X a cible
secondaire en molybdéne.

Etiquetage et stockage

Afin d’éviter la contamination de I'échantillon ete maintenir son intégrité, il est
important de stocker la pastille dans une boitpapéthyléne ronde fermée de diamétre
49mm et étiquetée de leur codes pour ne pas ldsraine.(voir les figures 23 et 24)

Figure 23: Exemple de pastille d’'un échantillon étiqueté
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s Je L P

X 4
DR L

Figure 24 : Les échantillons de référence préparés
8.2 Mesures
Conditions expérimentales
Les mesures ont été effectuées sous les condgionantes :
= Tension du détecteur: -500V
» Tension du tube: 40kV
= Courant du tube : 10mA
» Temps d’analyse : 1000 s
» Optimisation de la chaine de I'appareil (Zn= 63&ps)

= Cible secondaire: Molybdene

8.3 Résultats et interprétations
8.3.1 Résultats pour les éléments de référence

Les analyses des échantillons de référence IPER2RER14 ont permis de faire la
comparaison entre les valeurs assignées et legrgalalculées obtenues apres les mesures
a 'INSTN-Madagascar.
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Comparaison des valeurs

Les tableaux 16 et 17 montrent respectivementéssltats des analyses de IPE221 et

Teneur en éléments lourds

IPE214 et les écarts relatifs par rapport aux valagsignées.

Tableau 16: Comparaison des concentrations de 'lPE221

Eléments Unité Valeursassig Valeursmesu Ecarts
nées rées (%)

K % 2.62 2,62 0,00
Ca % 2.315 2,07 10,58
Mn mg.kg" 40.20 <LD -
Fe mg.kg' 231.6 240,056 3,65
Co mg.kg" 0.3211 <LD -
Cu mg.kg' 4.257 8,521 100,16
Zn mg.kg" 19.69 19,801 0,56
As mg.kg" 0.4329 <LD .
Br mg.kg" 12.83 13,15 2,49
Rb mg.kg" 2.018 2,81 39,25
Sr mg.kg' 57.39 48,45 15,58
Pb mg.kg 0.8371 <LD 14,68
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Teneur en éléments lourds

Pour la Lucerne venant deWageningen/NetherlanddRteéchantillon n°2 du 2011.4.

Tableau 17: Comparaison des concentrations de 'lPE214

Elements Unité Valeursassig Valeursmesu Ecarts
nées rées (%)

K % 2,178 2,18 0,09
Ca % 1,651 1,60 3,19
Mn mg.kg" 34,51 34,44 0,20
Fe mg.kd 895,0 894,88 0,01
Co mg.kg' 0,6282 <LD -
Cu mg.kg' 9,289 8,74 6,28
Zn mg.kg" 19,79 18,74 5.6
As mg.kg" 2,188 <LD -
Br mg.kg" 29,75 30,21 1,52
Rb mg.kg' 10,926 10,67 2,40
Sr mg.kg' 54,84 53,46 2,58
Pb mg.kd 1,5 <LD -

On remarque dans le tableau 16, une petite diféér@our quelques concentrations des
éléments tandis que le manganese est introuvabte due 'arsenic et le cobalt soient

inferieures aux limites de détection.

Le cobalt, I'arsenic et le plomb n’apparaissent @agours de I'analyse pour la matiére
IPE214. Cependant, on est tombé a la valeur appaikie pour les autres éléments.
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8.3.2 Résultats pour les échantillons de la spirule

Teneur en éléments lourds

Le dépouillement des spectres collectés pendautiffésentes mesures a été faitgrace a

la commande du logiciel AXIL. Pour ce type d’analysn transforme le fichier du spectre
obtenu *.MCA en fichier*.ASR.

Les éléments trouvés dans les échantillons soseptés dans le tableau 18.

Tableau 18: Les éléments trouvés dans les échantillons épais

SPX1E1 | SPX2E1| SPX3E1l| SPX4El SPXS5El SPX6H1 SPX7E1PX8E1l | Moyenne | Unit
K 1,27 1,34 1,62 1,41 1,62 1,52 1,50 1,39 1.46 %
Ca| 1842,14) 732,88 452,07 1108,84240,87 | 1990,92 1526,263465,48 | 1544,87 mg.kg"
Fe | 549,28 347,75 534,12 490,85 721,95 629,10 461[11088,17 | 602,79| mg.kg"
Co| 2,58 <LD 4,99 <LD 5,53 <LD <LD 13,02 6.53 | mg.kg"
Cu| 9,00 <LD <LD <LD <LD <LD <LD <LD 9.00 mg.kg"
Zn | 18,65 66,77 31,83 27,90 29,48 25,73 24,04 48,8034,09 mg.kg"
Br | 64,85 12,30 <LD <LD <LD <LD 8,24 63,16 37,14 mg.kg"
Rb| 8,37 <LD <LD <LD 10,28 10,88 9,11 11,44 10,02 mg.kg*"
Sr | 34,42 <LD <LD <LD 20,36 16,12 <LD 9,80 20,18 mg.kg"
Discussions

On peut tirer quelques remarques de ce tableauétleasntillons SPX1E1 et SPX8E1

contiennent une trace de plomb, car ces cultures eso milieu naturelc’est a dire qui ne

sont pas protégées alors il y a beaucoup de ridgymllution.Ces deux échantillons sont

aussi parmi les échantillons dans lesquels on vérde plus de cobalt. Ce tableau nous

permet de diviser les éléments en quatre histogesr{uoir figures 25 a 28):

- du potassium et du calcium qui sont des élémentsramts dans la spiruline
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Teneur en éléments lourds

- du fer qui est I'élément le plus cherché danpieuine,
- des oligo-éléments et

- des éléments lourds,

18000

ppm

16000

14000

12000 -

10000 -

mK
8000 -

mCa
6000 -

4000 -

2000 -

SPX1E1 SPX2E1 SPX3E1 SPX4E1 SPX5E1 SPX6E1 SPX7E1 SPX8E1
Echantillons

Figure 25: Histogramme de variation de concentration dagsitim et du calcium pour chacun

des éléments.

Discussions

On voit que le potassium a la concentration la plaséeSon pourcentagepour tous les
échantillons varie de 1,27% a 1,62%. Tout échantitontient plus de potassium que de
calcium car pour ce dernier, la concentration vatée 452,07 mg.K§ (0,0452%) a
3465,48mg.kg (0,3465%).
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Fe
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Figure 26 : Histogramme de concentration du fer pour chagantillon

Discussions

Le fer est parmi les éléments le plus remarquadtes da spiruline. Sa concentration est
de 347,75mg.kgau 1088,17mg.kY

& 70 - —
2 Oligo-éléments
60 -
50 -
40 - mCo
M Br
30 - = Rb
HSr
20 -
10 -
O |
SPX1E1 SPX2E1 SPX3E1l SPX4E1 SPX5E1 SPX6E1 SPX7E1 SPXS8E1l
Echantillons

Figure 27 : Histogramme de concentration des oligo-éléments.

INSTN-Madagascar 58



Teneur en éléments lourds

Discussions

Les échantillons SPX1E1 et SPX8E1 contiennentda gtande quantité de Brome
tandis que dans que dans SPX4EL1, elle est inferéela limite de détection.

80
o Elements lourds
S
o
2 60
50
40 mCu
30 ] H Zn
SPX1E1 SPX2E1 SPX3E1 SPX4E1l SPX5E1  SPX6E1  SPX7E1  SPX8E1
Echantillons
Figure 28: Histogramme de concentration du cuivre et dg zin
Discussions

Dans tous les échantillons, on trouve du plombsneai trace ; pour I'échantillon
SPX3EL, on a une valeur inferieure a la limite deedtion

L’échantillon SPX2E1 et SPX8E1 contiennent du zilecconcentration plus élevée et

tout échantillon a plus de zinc que de cuivre.
8.4 Récapitulation

L’objectif principal de cette étude a été la déteation des éléments minéraux et des
métaux lourds dans la spiruline par la méthode aljese par fluorescence X classique.
Aprés les étapes de préparation de I'échantillon ume pastille, on a pu faire
I'identification des éléments en utilisant une cleade détection a semi-conducteur de
bonne résolution et le logiciel AXIL.
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La méthode de XRF classique ne demande qu'unefailshntité d’échantillon. Elle a
'avantage d’étre rapide, moins chére et d’une deaprécision, mais I'’émission des raies

varie dans le méme sens que le numéro atomique.

On a identifié dix (10) élements, le K, Ca, Fe, Ca, Zn, Br, Rb, Sr et Pb dont la
teneur est respectivement en moyenne 1,45875 68,8 ppm, 602,7913 ppm, 6,53
ppm, 7,325 ppm, 34,15 ppm, 2,27 ppm, 23,09429 pp3575 ppm, 11,795 ppm et
0,688571 ppm. On peut constater que les élémemtddaui sont le plomb (Pb), le cuivre
(Cu) et le zinc (Zn) sont de teneur faible. L'egiste d’autres éléments comme le
cadmium, le mercure et le chrome est possible n@ie dispositif ne nous permet pas de

les identifier.

La quantité totale des éléments minéraux estefaibt varie d’'un échantillon a un
autre. Le maximum est de 16,2 g.Kgle potassium qui corresponda la plus forte

concentration. Le minimum est de 025kg" de plomb.

La recherche faite par Carole Pierlovisi au latmra de pharmacie Fran¢g|et celle
faite a 'INSTN Madagascar montrent que la spimilide Madagascar a plus de
concentration en €léments que la spiruline dederaon peut imaginer que cela est causé

par une différence de température du milieu cgnetl

Tableau 19: Comparaison des résultats du laboratoire denpdizie France et celle de 'INSTN

Madagascar
Valeur moyenne de la concentration des
éléments de la spiruline (mg.kg)
Eléments Ecart (%)
Laboratoire de INSTN Madagascar
pharmacie France
Potassium 14352,5 14600 1,70
Calcium 1180 1544,87 23,62
Fer 527,5 602,79 12,49
Zinc 33 34,09 3,20
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Conclusion

CONCLUSION
Dans cette etude, la spiruline a été analysé pax dechniques nucléaires: la

spectrométrie gamma et la spectrométrie X.

A travers des résultats obtenus par spectromésimnm, on peut dire que les
échantillons de spirulineSP1 et SP8 sont plus caints que les autres car I'activité des
radionucléides qui y sont présentsest plus éle@¥e.voit aussi que l'application des
logiciels Génie 2000 et Gamma Vision est performagur I'identification des éléments
radioactifs dans la spiruline. Les opérations #otdatoire du département ATN demandent
beaucoup de temps et de la prudence car le dépoeitit des spectres a été effectué

manuellement.

A part I'élément potassium dont I'activité varie 86+32Bq.kg" & 224+129Bq.kg"
dans les échantillons, les radionucléides trouvg@sariennent tous a la famille des
radionucléides naturels Uranium 238 et Thorium 2B&8s activites calculées sont
comprises entre 2414 Bqg.kg" et 428+ 247Bq.kg.

En tant que complément alimentaire, la spirulinatiemt plus de potassium que la
viande et le foie de boeuf ou de poylEd] ; en effet une recherche faite en TFXE par
RAZAFITSALAMA Volasoa en 2009 a trouvé en moyenr®5lmg.kg" pour la viande et
pour le foie 8,15mg.Kg alors que pour la spiruline, la moyenne en patas®st 14,6

mg.kg".

Mais en tant que plante médicinale, la spirulinetiemt plus de potassium que d’extrait
d’Aferotany[14], car les résultats trouvés parMANOELA FiheveracBhau laboratoire de

TFXEen 2009 donnent la teneur maximaleen potasé@fi+ 8 mg.L™.

De méme pour la technique de XRF, l'utilisation Idgiciel AXIL avec la chaine de
spectrométrie X estfacilitée car ce logiciel dome® résultats sans calcul manuel. Elleest
appropriée pour I'identification des matériaux es @&léments lourdsdans la spiruline. Les
résultats obtenus au laboratoire du département 8dMl encore confirmésau laboratoire
de TFXE dans ce méme institut. Les échantillons HPIXet SPX8E1 qui sont prélevés en
méme milieux que les échantillons SP1 et SP8 ostadacentrations plus élevées en
brome et on suspecte aussi des traces de plomkzesuleux échantillons. C'est peut étre

a cause des lieux de provenance : ces échantglangennent du milieu naturel et en plein
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Conclusion

air.ll est donc nécessaire de prendre des mesurela culture et la consommation de

spiruline provenant de ces lieux.

Il n'y a pas de différences de composition ou dewanutritionnelle notables entreces
souches, par contre la couleur verte des ondulsteples sombre; certains préferent la

couleur et la saveur de l'une ou l'autre souches ogi est affaire de godt personnel.

Les ondulées et les droites ont des caracteres nosymais les ondulées ne souffrent
pas de la suspicion de ne pas étre de "vraiegils@s.

Pour notre part, la préférence va aux « onduléss point de vupratique, bien que les «

spiralées » soient plus belles d’aspect au micpsco

Les résultats peuvent contribuer a un apport d@assance parmi tant d’autres pour
les biologistes, les chimistes, les agronomesmédecins. lls peuvent aussi ouvrir des
recherches sur plusieurs produits, les plantesealiares comme I'Aloé¥era, le noniset
les plantes médicinales, ainsi que des recherahesi@decine et sur I'écologie commela

pollution marine.
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ANNEXE 1
Impacts sanitaires des métaux

Les impacts sur la santé quant a l'ingestion desealts contenant les oligo-éléments

suivants :
Le zinc

Il aide dans les fonctions suivantes : défense imtaie; cicatrisation ; croissance et

développement normale durant la grossesse, daitieet de I'adolescent.
Le zinc se concentre dans la prostate et dansreestparties de I'ceil.

L’effet indésirable majeur de la consommation esnesdu zinc est la carence en
cuivre, ainsi que des maux d’estomac, nauséeatioit de la bouche et sensation

de mauvais godt.
Le fer

Le fer est présent dans I'hémoglobine des globrdeges qui transportent I'oxygéne
vers toutes les cellules. Il est aussi présent dams/oglobine, une substance semblable a
I’lhémoglobine, qui aide les muscles a mettre deyly@ne en réserve. Le fer est essentiel a
la production de I'adénosine triphosphate (ATP)y&® premiére de I'énergie corporelle. Il
participe a plusieurs processus physiologiquesixjtaomme la régulation de la croissance
des cellules et de leur différenciation.

Un exces de fer pourrait étre associé a certairsdadies, comme : 'hnémochromatose,
irritations gastro-intestinales et des lésionsveréibles du cceur, du pancréas, des glandes

endocrines et des articulatioris



Le plomb

Lors d’une ingestion excessive ou d’'une adminigtnaparentérale du plomb ou son
dérivé inorganique surviennent des douleurs abdalesn des vomissements parfois une
diarrhée. Ces troubles digestifs s’Taccompagnemteadhépatite cytolytiqgue et d’une atteinte
tubulaire rénale. Mais la maladie la plus fréqueptevoquée par le plomb est le

saturnisme, cette maladie réduit le quotient iatéllel QI d’'un hommés]
L’arsenic

L’exposion a long terme a I'arsenic inorganique tdbne au risque de contracter le
cancer chez I'hnumain et elle peut affecter le tragastro-intestinal, les reins, le foie et
I'épiderme. Mais une exposition a courte durée sxamcentrations trés élevées d’arsenic
inorganique peut aussi provoquer divers effets ppsanté dont des nausées, des diarrhées

et 'engourdissement des mains et des pieds.
Le chrome

Le chrome (Ill) est un nutriment essentiel pouniftme et, une carence peut provoquer
des problemes au cceur, des perturbations du mistalectt du diabete. Mais I'absorption
excessive de chrome (lll) peut aussi provoquempdaisiemes de santé, par exemple :

- Eruptions cutanées

- Estomac dérangeé et ulceres

- Problemes respiratoires

- Systeme immunitaire affaibli

- Dommage au foie et aux reins

- Altération du systeme génétique et cancer dempas
- Mort

Le strontium

Le chromate de strontium provoque le cancer de posm



ANNEXE 2

Calcul des activités des échantillons

SP1
Nucléides | Energies Aire LC LD Efficacité A
(keV) Py nette (Bg.kg™)
4T
K 1461 |\ 107 | 10438 | 83 449 | 0025992  224+129
212
Pb 238.3 0,446 52425 83 450 0,02475p 225+13
20¢&
Tl 583.1 0,8577 57+34 45 244 0,018106 122+71
2614.1 | 9084 | 68+23 35 192 | 0013776 96255
22¢€
Ra 186.21 | 5328 | 110459 78 422 | 0011204 211412
214
Bi 609.31 0433 | 178434 323 1763 0,006573 161+93
214
Pb 1 29521 1 5197 | 2174202| 67 360 | 0006324  180+10)
35131 | 389 | 343:158 62 338 | 0002863 169404
23C
Th 63.26 0,0351 | 410+146 158 858 3,19E-82 429+24
SP2
Nucléides | Energies Aire LC LD Efficacité A
(keV) Py nette (Bg.kg™)
40K
1461 0,107 2055+183 82 166 0,025992 83+48
2A%pp 238.3 0,446 140427 74 151 0,024752 75+44
2087 583.1 0,8577 34+18 42 87 0,018106 43+25
2614.1 0,9984 -19+12 31 65 0,013776  33+19
2Ra 186.21 0,0328 87+30 76 156 0,011104 78+45
214 609.31 0,433 113+18 49 100 0,006573 50+29
2% 295.21 0,197 32+20 50 102 0,006324 51+29
351.31 0,389 -32423 43 89 0,002863 45+26
BoTh 63.26 0,0351| -1837+74 74 151 0,000862 76+44




SP3

Nucléides

Energies Aire nette | LC LD Efficacité A
(keV) Py (Ba.kg™)
40K
1461 0,107 1103+0,1 62 128 0,002863 64+37
21ph 238.3 0,446 173+0,3 65 133 0,018106 67+39
2087 583.1 0,8577 16+0,3 32 66 0,0065[73 33+19
2614.1 0,9984| -346%0,6 28 59 0,000862 29+17
22Ra 186.21 0,0328 139+0,5 76 156 0,024752 78+45
2198 609.31 0,433 -8+10,9 32 66 0,0063R4 33+19
1763 0.17 6+0,3 20 43 0,002169 21+12
219y 351.31 0,389 -19+14,3 46 95 0,011104 47+27
B0Th 63.26 0,0351| -1390+44,9 81 165 3,19E+82 83+48
SP4
Nucléides | Energies Aire LC LD Efficacité A
(keV) Py nette (Bg.kg-Y)
4cK
1461 0,107 1244429 89 180| 0,013776 90+52
2P 238,3 0,446 223+12 56 115 0,024752 57+38
2087 583,1 0,8577 167+10 62 127 0,018106 64+37
2614,1 0,9984 102+9 43 88 0,011104 44425
2Ra 186,21 0,0328 41+7 35 73 0,006573 37421
2198 609,31 33 65+7 40 83 0,006324 41424
219y 351,31 0,389 12645 55 112 0,002863 56+3p
20Th 63,26 0,0351 17245 25 52 0,000862 26+1%




SP5

Nucléides | Energies Aire nette | LC LD Efficacité A
(keV) Py (Ba.kg™)
4CK
1461 0,107 | 24224321 90 183 0,002863 92453
21pp 238,3 0,446 424+214 80 163 0,018147 81+47
2087 583,1 0,8577 105+81 46 95 0,006573 47+27
2614,1 | 0,9984 438+64 39 81 0,000862 40423
2Ra 186,21 | 0,0328 566+32 83 169 0,024752 84+49
2198 609,31 33 164+48 46 96 0,006324 48+28
21pp 295,21 0.197 70461 72 146 0,0137[76 73142
351,31 0,389 261+32 66 134 0,011104 67+39
Z0TH 63,26 0,0351| 3162+2100 131 265 3,19E-82 132+76
SP6
Nucléides | Energies Aire LC LD Efficacité A
(keV) Py nette (Bg.kg™
4CK
1461 0,107 | 1395+13 70 143 0,002863 72+41
2A%pp 238,3 0,446 -27+26 57 117 0,018138 59+34
2% 2614,1 | 0,9984| _18+12 | 31 64 0,000863 32+19
2Ra 186,21 0,0328  149+30 81 164 0,024752 82+47
214 609,31 33 1747 39 81 0,006324 40+23
2% 351,31 0,389 -95+23 50 103 0,0111p6 52+30
20Th 63,26 0,0351| 1373+72 171 345 0,025992  173+100




SP7

Nucléide | Energies Aire nette | LC LD | Efficacité A (Bg.kg™
s (keV) Py
4CK
1461 0,107 | 3054+48 101 20% 0,002863 103+59
2%pp 238,3 0,446 119+94 86 175 0,018138 87450
2087 583 0.8577 62+41 50 103 0,0065[73 51+30
2614,1 | 0,9984 42426 42 86 0,000862 43+25
2Ra 186,21 | 0,0328 -135+10f 94 190 0,024752 95455
214 609,31 33 137462 55 112 0,006324 56+32
2% 295,21 0,197 162+70 74 151 0,013776 75+43
351,31 0,389 156+82 72 146 0,011126 73+42
Z0TH 63,26 0,0351] 36154263 104 214 0,026421 106461




SP8

Nucléides | Energies Aire nette | LC | LD Efficacité A
(keV) Py (Ba.kg™)
K

1461 0,107 | 271148 98 199| 0,002863 99457

#%pp 238,3 0,446 212495 84 170| 0,018138 85+49
2087 583 0.8577 74463 51 105| 0,006574| 53+30
2614,1 0,9984| 4340 41 85| 0,000862 4325

“Ra 186,21 0,0324  109#53 89 181| 0,024752 9052
214Bj 609,31 33 6355 54 111| 0,006324| 5632
1763 0.17 4147 27 56| 0,002172] 28+16

2pp 295,21 0,197 156+71 67 136| 0,013776| 68+39
351,31 0,389 84173 68 138| 0,011127| 69+40

2Th 63,26 0,0351] -3635+26 95 192| 0,025967| 96%55




TITRE LA RADIOACTIVITE ET LES ELEMENTS LOURDS DE LA
SPIRULINE |

RESUME

La spiruline constitue I'une des 3 classes d’alguésont la propriété d’accumuler les
polluants du milieu dans lequel elles vivent. Leégemt travail a pour objectif principal
d’étudier la contamination radioactive de la spimel par la spectrométrie gamma et de
déterminer sa teneur en éléments lourds en utilidantechnique par fluorescence
X.L'utilisation du détecteur et le logiciel GammasWn au laboratoire du département ATN
a I'INSTN Madagascar, nous a permis de trouver @é&sments radioactifs comme
le potassium,le plomb, le thallium et le bismutksléléments trouvés au laboratoire de TFXE
dans ce méme institut en utilisant la méthode d& ¥Rssique accompagné du logiciel AXIL
sont lecalcium, le fer, le magnésium,le brome, ubidium et le strontium ainsi que des
éléments lourds: zinc et cuivre. La spiruline ashe en potassium, son activité3%H6
(Bg.kgYet la concentration moyenne de cet élément ratifasst de16,2 g.k§Les résultats
d’analyses nous ameénent a dire qu’il est préféerdbleonsommer la spiruline provenant de
culture bien sécurisée contre la pollution (souge¥eet on peut dire gu'on a besoin
d’améliorer les cultures en milieu naturel.

Mots clés: Spiruline, algue, éléments radioactifs, élémémisds, éléments minéraux.

ABSTRACT

Spirulina is one of the three classes of algae bi@ate the ability to accumulate contaminants
from the environment in which they live. This papsinly aims to study the radioactive
contamination of Spirulina by gamma spectrometrjective and determine its content of
heavy elements using the technique of X-ray fluerese detector and Use of Gamma Vision
software in the laboratory of ATN INSTN Madagasadiowed us to find some amount of
radioactive elements such as potassium, lead,itimalland bismuth. The elements found in
the laboratory of the same institute TFXE usingdbeventional method along with the XRF
AXIL software are calcium, iron, magnesium, brominédidium and strontium as well as
heavy elements zinc and copper. Spirulina is nichatassium, its activity is 98 +56 (BqRg
and the average concentration of the radioactiesr®nt is 16.2 g.Kg Assay results leads us
to say that it is best to consume spirulina fronll wecured against pollution (greenhouse)
culture and we can say that we need to improveshomatural environments.

Keywords: Spirulina, algae, radioactive elements, heavy el@sjaninerals elements
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