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Résumé

Cetravail consiste en I'étude de ’interaction entre le phosphate dipotassique et la dolomite des sols calcaires
et en la préparation d'un phosphate double de potassium et magnésium. Nous montrons que le phosphate
bipotassique peut réagir sur la dolomite et donc donner: (1) un phosphate double de potassium et
cacium|K ,CaH(PO,),], (2) |e phosphate bicalcique (CaHPO ) (3) le carbonate de potassum (K ,CO,) €t (4)
un composé amorphe contenant du magnésium dont I’évolution en présence d’eau libére le phosphate
trimagnésien [Mg,(PO,),]- Nous avons essaye de préparer un phosphate double de potassium et magnésium
par voie aqueuse. Nous avons obtenu, selon le mode opératoire, des cristaux d’un hydrate ou un gel amorphe
susceptible de cristalliser en donnant ce méme sel. Les analyses chimique et thermogravimétrique ont permis
de le caractériser et d’obtenir le produit anhydre. Les phases ont été caractérisées par leur diagramme Debye-
Scherrer. 11 s’agit du phosphate (KMgPO,.6H,0) €t sa phase anhydre (KMgPO,). La bibliographie contient
plusieurs travaux sur le phosphate (KMgPO,). Cependant, cette étude présente une nouvelle méthode de

préparation de ce COmposé.
Mots clés : minerai du phosphate; phosphate double de potassium et calcium; voie humide.
Abstract

Through this work, the present study looks into the reactions between phosphate bipotassic and dolomite
calcaired sol. So we have prepared the phosphate bipotassic and magnesium. It has noticed that the phosphate

Auteur correspondant: ensk_didact@yahoo.fr (Hacéne Bouziane)
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bipotassic can react with dolomite and gave v5 the hollowing findings: - Phosphate bipotassic and calcium
[K,CaH(PO,),]. -Phosphate double calcium (CaHPQ,), -Potassium carbonite (K,CO,) and g soft
compound contain the magnesium, this one will develop with water into phosphate third magnesium
[Mg,(PO,),]- We have prepared the phosphate double potassium and magnesium by "watered method”. So
that we have obtained crystal hydrate, or soft gel which can be crystallized and give the same salt. The heat
equilibrium chemical study was able to give no watered result which can be easily noticed. The phases
evolution was distinguished by Debye-Scherrer diagramms. This result is illustrated in phosphate
(KMgPO,.6H,0) and its anhydrous compound (KMgPO,), In spite of the fact that this anhydrous compound

is found in several works, we don't find the watered compound in bibliography. So, it has prepared with a

new method.

Key words: phosphate minerals; phosphate bipotassium and cal cium; watered method.
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Résumé

Ce travail porte sur le dosage de 4 métaux lourds (Zn, Pb, Cd, Hg) dans la chair de moules Perna perna
récoltées a partir de 3 stations situées dans le golfe a proximité de rejets de type urbain, industriel, agricole, et
d’une quatriéme station localisée hors du golfe et loin de tout rejet. L’échantillonnage des moules a été
réalisé en période printaniere, estivale et automnale. Pour le dosage des métaux il a été utilise la
spectrophotométrie par absorption atomique a flamme. Les résultats de 1’étude de la distribution spatiale des
métaux lourds dosés montrent 1’existence d’un gradient décroissant d’Est en Ouest déterminé par
I’importance des apports en contaminants métalliques que les divers rejets charrient vers la mer. |l a été noté,
en effet, que c’est dans la chair de moules Perna perna prélevées a I’Est de la zone d’étude, a proximité des
sources de contaminants les plus importantes, que les teneurs en Cadmium, mercure, plomb et zinc, sont les
plus élevées. En ce qui concerne la période de prélevement, il a été constaté que dans 1’ensemble des 4
stations, c¢’est dans la chair de moules Perna perna prélevées en novembre que les teneurs en métaux lourds
dosés sont les plus élevées. L’enrichissement en métaux lourds de la chair de moules Perna perna, au cours
de la saison humide et pluvieuse, serait probablement engendré par 1’augmentation des charges polluantes
métalliques dans les eaux de ruissellement des premiéres crues. L’analyse statistique des données montre,
selon le métal considéré, I’existence de différences significatives a trés significatives, entre les stations et les
périodes d’échantillonnage.

Mots clés : plomb; cadmium; mercure; zinc; littoral d’Annaba; moules; teneurs en métaux lourds; Perna
perna.

Abstract

The aim of the work is to evaluate the proportioning of 4 heavy metals (Zn, Pb, Cd, Hg) in the flesh of
mussels Perna perna The sampling of the mussels Perna perna was carried out in spring, summer and
autumnal period collected from 3 stations located in the gulf near rejections (urban, industrial, agricultural)
and from a fourth station located out of the gulf and far from any rejection. For the proportioning study of
metals we used by absorption atomic spectrophotometry. The results of the spatial distribution these heavy
metals revea a decrease in content in heavy metals from East: Sidi Salem situated in the West to the last
station which situated in the West. This fact is explained by the various rejections from industrial, urban and
domestic sources and carried towards the sea. It was noted, in the flesh of mussels Perna perna taken in the
East of the zone of study, near the most significant sources of contaminants. The heavy metals are Cadmium,
mercury, lead and zinc contents highest. With regard to the period were the prospection in al 4 stations, it

Auteur correspondant: bourhanebel abedmarine@yahoo.fr (Bourhane Eddine Belabed)
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was the flesh of mussels Perna perna taken in November that the contents of proportioned heavy metals were
highest. Enrichment of heavy metals of the flesh of mussels Perna perna, during the rainy season, would be
probably generated by the increase in the metal polluting loads in surface waters. The statistical analysis of
the data showed the existence of significant differences between the stations and the periods.

Key words: Lead; Cadmium; Mercury; Zinc; littoral of Annaba; mussels, Contents of heavy metals; Perna

perna.
1. INTRODUCTION

S les métaux sont  souvent
indispensables au  déroulement des
processus biologiques (oligo-éléments),
nombre d’entre eux peuvent s’avérer
contaminants pour diverses formes de vie,
lorsque leur concentration dépasse un
seuil, lui-méme fonction de 1’état physico-
chimique (spéciation) de 1’¢lément
considéré. C’est le cas du fer (Fe), du
cuivre (Cu), du zinc (Zn), du nickel (Ni),
du cobat (Co), du vanadium (V), du
sélénium (Se), du molybdene (Mo), du
manganese (Mn), du chrome (Cr), de
I’arsenic (As) et du titane (Ti)[1]. D autres
éléments traces tel que le mercure (HQ), le
plomb (Pb), le cadmium (Cd) et
I’antimoine (Sb) ne sont pas nécessaires a
la vie et peuvent lui étre pré§udiciables
[2]. Enfin, ils représentent un danger
potentiel pour le consommateur de
produits marins du fait de leur possibilité
de concentration dans les espéces marines,
de leur éimination difficile et de leur
large répartition dans le milieu aguatique.
Lorsque de faibles quantités du métal ou
de ses sels solubles dans les graisses (tel le
méthyl-mercure) sont ingérées de facon
répétitive sur de longues périodes, un
empoisonnement chronique au mercure se
produit chez ’homme [3].

Les mollusques bivalves  sont
d’excellents capteurs des polluants
métalliques; ces derniers se concentrent
sur les organes d’assimilation (équivalents
foie et reins), qui sont précisément ce que
I’homme mange. Ils accumulent surtout le
cadmium et dans une moindre mesure le
plomb, mais peu le mercure. Aing, le
suivi de la contamination cétiére par les
métaux, au moyen du bivalve est de

pratique courante dans de nombreux
programmes de surveillance a travers le
monde.

Pour cela nous avons dose les teneurs
de 4 métaux lourds (Pb, Hg, Cd, Zn,) dans
la chair de moules récoltées a partir de
divers sites du littoral d’Annaba et a
différentes périodes de I’année, afin de
déterminer I’implication des divers rejets
(industriels, urbains et agricoles) dont le
golfe et le réceptacle dans le processus de
contamination des moules qui peuplent le
littoral d’ Annaba.

L’objectif principal de cette étude est
d’évaluer 1’état de santé du golfe
d’Annaba a travers I’espéce bio-
indicatrice de pollution Perna perna. Ce
dernier est exposé a divers polluants de
différentes origines. [4,5]

En effet, elle est proposée comme
espéce sentinelle dans les programmes de
bio surveillance de la contamination des
cotes ; Perna perna espece utilisé comme
un excellent bio indicateur de la pollution
marine, vu sa grande capacité
d’accumulation de métaux lourds.

2. MATERIEL et METHODES
2.1 Présentation des stations

Le golfe d’Annaba est limité a I’Est par
le cap Rosa (8° 15’E et 36° 58’N) et a
I’ouest par le cap de garde (7° 47’E et 36°
58°N) ; la distance séparant les deux caps
est d’environ 21,5 milles (40 km), la
profondeur maximale des eaux est égale a
65 méress Du point de vue
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sedimentologique, le fond marin débute
généralement par du sable fin dans le
secteur Ouest puis ce sable se mélange
avec de la vase fine dans le secteur Est.
Les courants dans le golfe d’Annaba
présentent, a I’ouverture du golfe, apres le
Cap de Garde, une circulation orientée
d’Ouest en Est avec des vitesses
fluctuantes selon les saisons pouvant
ateindre de 0.5 & 1 m/s. Ce courant
décolle de la face Sud Est du Cap de
Garde en direction de 1’embouchure de
I’oued Mafrag.

Dans le golfe se jettent essentiellement
deux oueds: Seybouse et Mafrag qui
charrient les eaux de pluie et les eaux des
rejets urbains, industriels et agricoles. Le
golfe d’Annaba recoit, par ailleurs,
d’autres émissaires en provenance des
usines de fabrication d’engrais et de
matieres grasses et de rej ets domestiques.

Les stations échantillonnées sont
situées dans la partie Ouest du golfe, a
proximité de la ville d’Annaba (fig.1). Le
bivalve utilisé pour la réaisation de cette
¢tude est I’espece Perna perna. Dans
chague station nous avons rédise 5
prélevements de moules: 3 en période
seche «mai, aolt et octobre» et 2 en
période humide « novembre et janvier ».
Les 4 stations sont situées dans la partie
Ouest du golfe:

Dans le cadre de cette étude nous avons
pris en compte quelques caractéristiques
du matériel biologique : lataille, teneur en
eau, et récolté aéatoirement, et
indépendamment du sexe. (Durant 28-05-
05, 27-08-05, 29-10-05, 26-11-05 et 28-
01-06)

- Station 1 «Sidi Salem» (N 36° 52’
020”°. E 007° 46’ 26.6°) : elle est située
sur la partie Est de la zone d’étude, a
proximit¢ de 1’embouchure de [’oued
Seybouse et de I’ensemble des rejets
industriels (émissaire de 1’usine de
fabrication de fertilisants) et urbains

(émissaire du « Bgjima» qui draine toute
la plaine Ouest de la ville d’Annaba);

- Station 2 «Lever de I’aurore »(N 36°
55 55 4. E 007° 45 24 9): éle se
trouve a proximité du port et recoit des
rejets urbains.

- Station 3 « Saint Cloud » (N 36° 55” 22
2. E 007° 45 50 2”°): elle regoit
plusieurs égouts qui charrient des « rejets
domestiques »

- Station 4 «La kyenne»(N 36° 58” 02 .
E 007° 46° 24°°): elle est localisee au
Nord-Ouest de la ville d’Annaba a
I’extérieur du golfe en dehors de la zone
urbanisée; ele est par ailleurs soumise a
une courantologie différente de celle
régnant dans les 3 autres stations.

i ){_} Mgltemau}:‘eje \
e “:,‘[“é}

GOLFE D'ANNARA

367 50

Clap Rasa

@ : 5idi Salem@ Lever de Paurore

. Saint cloud . Lakvenne
; Pusition yéographigue du gelfe d'Annaba et sites d*échantillennage.

Fiaure

Figure 1. image satellitaire montrant les
stations d’étude.

2.2 Traitement des moules récoltées

Les moules utilisées sont adultes
matures et taille marchande. Lataille et le
poids moyen des échantillons sont de 38,6
+ 1,4 mm et de 10,4 + 1,2 g. Elles sont
prélevées alamain a partir des rochers sur
lesquels elles étaient fixées. La collecte
des moules c’est effectuée de 0 a 10 métre
de profondeur
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Les bivalves prélevés sont mis dans un
sac plastique que l’on place dans une
glacierea4°C.

2.3 Analyse chimique :

La minéralisation est effectuée suivant
la méthode de [6] ou 0,5 g de poids sec
(p.s)  d’¢chantillon  provenant  de
I’homogénat de toute la partie molle d’une
moule est mis dans un creuset auquel on
ajoute de 1’acide nitrique est porté a une
température de 95°C. Apres
refroidissement on guste le contenu par
de I’cau bi distillée. La solution obtenue et
dosée par spectrophotométrie d’absorption
atomique avec flamme.

Cette minéralisation des échantillons
est accompagnée, d’une part, par celle des
blancs (solutions contenant que de I’acide
nitrique), et d’autres parts par des
échantillons  standards  (thon  de
méditerrané code 350 livré par 1’Agence
Internationale de [I’Energie Atomique
"AIEA").

Il a été utilisé un spectrophotométre
d’absorption atomique (type AA 680
Shimadzu) a flamme ou a four graphite.
Avec caculateur intégré pour le
traitement des résultats. Les ééments
quantifies sont le plomb, le zinc, le
cadmium et le mercure. Le plomb, le
cadmium et le zinc: les dosages sont
réalises par spectrophotometre
d’absorption atomique four graphite (Cd
& Pb) ou flamme (Zn) suivant la
concentration de 1’élément a analysé
suivant la méhode UNEP/IAEA/ FAO
(1984)

Pour le mercure : le dosage est effectué
selon la methode IAEA/UNEP (1984) par
fluorescence atomique apres formation de
vapeurs froides en présence de chlorure
stanneux [7]. La précision des méthodes
analytiques utilisées pour les métaux se
situe entre 5% et 10%.

3.4 Traitements statistiques

Les analyses datistiques ont été
effectuées a laide du logiciel
STATISTICA.

L’analyse de la variance a deux critéres
de classification (station et saison) permet
de tester 1’homogénéité des teneurs en
métaux lourds des échantillons classés en
fonction des stations et des saisons. Les
différences sont significativement
différentes. L’appréciation est observée en
fonction de lavaleur dep. s p>0,05: il
n’existe pas de différences significatives
(NS) s p< 0,05* il existe des différences
significatives. Si p<0,01** il existe des
différences hautement significatives, s
p<0,001*** il existe des différences tres
hautement significatives

3. RESULTATS

3.1 Evolution des teneurs en métaux
lourds dans la chair de moules

3.1.1 Plomb

= La distribution des teneurs en
plomb suit un gradient décroissant d’Est
en Ouest; Les teneurs en plomb
contenues dans la chair de moules de la
station 1 sont 2 a 3 fois plus élevées que
celles relevées dans les stations 2 et 3;
elles sont, par ailleurs, 50 fois plus élevées
gue dans la station 4 (fig. 2).

Tableau 1. Evolution des teneurs (en
mg.kg’ de poids sec) en plomb relevées
dans la chair de moules prélevées dans les

4 stations.
Stations St1 S2 3 S
Prélévement du
28-05-05 150 | 070 | 050 0,03
Prélévement du
27-08-05 160 | 075 | 052 0,03
Prélévement du
29-10-05 170 | 080 | 056 0,03
Prélévement du
26-11-05 19 | 0% | 070 0,03
Prélévement du
28-01-06 1,70 | 080 | 060 0,03
Moyenne N=5 L 0, 05 0,03
5 68 79 76 \
écart type . . . o
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= Nos données statistiques,
P concernant les teneurs en mercure,
2. montrent 1’existence d’une différence
o I «trés hautement significative» d’une
14 station a une autre mais 1’absence de
1,2 Y .
2] différence entre les saisons.
208 T
0,6 T
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0,2
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Figure 2. Didtribution des teneurs 005
moyennes (en mg.kg® de poids sec) en ’ S
plomb dans la chair de moules preélevees o » o o
dans les 4 stations. Stations
= Nous relevons, par ailleurs, que _ S
dans ’ensemble des 4 stations, c’est dans Figure 3. Digtribution des teneurs

la chair de moules prélevées en novembre
que les teneurs en plomb sont les plus
élevées (tab.1).

= L’analyse statistique fait apparaitre
I’existence d’une différence «tres
hautement significative » des teneurs en
plomb d’une station a une autre; cette
différence est «trés significative » entre
les saisons.

Tableau 2. Résultat de I’AV, montrant le
niveau de significativité pour le Plomb

f P
Station 435.80 0.000***
Saison 10.07 0.006**

3.1.2 Mercure

» Lesteneurs maximales en mercure
sont relevées dans la station 1 ou les
valeurs notées sont 7, 8 et 13 fois plus
élevées que celles relevées respectivement
dansles stations 4, 2 et 3 (fig. 3).

= Par ailleurs, c’est toujours en
novembre que les teneurs en mercure les
plus élevées sont relevées dans 1I’ensemble
des stations (tab.3).

moyennes (en mg.kg® de poids sec) en
mercure relevées dans la chair de moules
prélevées dans les 4 stations.

Tableau 3. Evolution des teneurs (en
mg.kg ™ de poids sec) en mercure relevées
dans la chair de moules prélevées dans les
4 stations.

stations St1 St2 St3 St4

Prélévement du

28,0505 014 001 001 002

Prélévement du

27-08-05 0,15 0,012 0,01 0,02

Prélévement du

291005 016 002 001 002

Prélévement du

1105 022 004 001 002

Prdevementdu 15 001 001 002

28-01-06

Moyenne 0,16 0,02 0,01 0,02
N=5 + + + +

écart type 0,03 0,01 0,001 0,001

Tableau 4. Résultat de I’AV, montrant le
niveau de significativité pour le mercure

f P
gation 102.09 0.000* **
saison 3.06 0.100
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3.1.3 Cadmium

= Ladistribution du cadmium suit un
gradient décroissant d’Est en Ouest ; Les
moules de la station 1 montrent une teneur
moyenne en cadmium 463 fois plus
importante que celle relevée dans la chair
de moules de la station 4; ces teneurs
baissent de moitié dans les stations 2 et 3

(fig.4)

= Les teneurs maximaes en
cadmium sont relevées, dans 1’ensemble
des stations échantillonnées, en novembre
(tab. 5).

Tableau 5. Evolution des teneurs (en
mg.kg ™ de poids sec) en cadmium relevées
dans la chair de moules prélevees dans les
4 stations.

Stations St1 St2 St3 St4

Prdevementdu ) 44 0,20 0,20 0,001

cadmium releveées dans la chair de moules
prélevées dans les 4 stations.

= L’analyse statistique révéle, en ce
qui concerne les teneurs en cadmium,
I’existence  d’une  différence  «trés
hautement significative » et
« gignificative » d’une station a une autre
et d’une saison a I’autre respectivement.

Tableau 6. Résultat de I’AV, montrant le
niveau de significativité pour le cadmium

f P
station 49.86 0.000***
saison 4.48 0.051**

3.1.4 Zinc

Dans la station 1, les teneurs en zinc
sont 2 a 3 fois plus élevées que celles
relevées dans les 3 autres stations (fig. 5).

Tableau 7. Evolution des teneurs (en
mg/kg™® de poids sec) en znc relevées
dans la chair de moules prélevées dansles
4 stations.

28-05-05
Prélévement du

27-08-05 045 022 0,20 0,001
Prélévement du

29-10-05 0,50 022 023 00013
Prélévement du

26-11-05 0,70 025 024 00015
Prélévement du

28-01-06 050 022 022 00011

Moyenne 0,51 0,22 0,22 0,001

N=5 + + + +
ecart type 011 0017 002 00002
cd

0,7+

06 1

05

"5 04 ]

£

02 ]

01

0 i ' ' —— ‘
S1 S2 s3 sS4
Stations

Figure 4. Didtribution des teneurs
moyennes (mg.kg? de poids sec) en

Stations St St2 St3 St4
Prélévement du
28-05-05 35 15 18 12
Prélévement du
27-08-05 36 15 18 13
Prélévement du
29-10-05 36,50 16 185 13
Prélévement du
26-11-05 36 17 19 14
Prélévement du
28-01-06 36 16 18,50 13,50
Moyenne 35,90 15,80 184 131
N=5 + + + +
écart type 0,54 0,83 0,42 0,74
n
40 -
B4
30 4
Anl 25 |
o
£ 151
10
5
0 : : : :
S1 S2 S3 S4
Stations

Figure 5. Distribution des teneurs
moyennes (mg.kg™ de poids sec) en zinc
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relevées dansla chair de moules préleveées
dans les 4 stations.

= (C’est en novembre que dans
I’ensemble des stations les teneurs
maximales en zinc sont releveées (tab.4).

» Les données statistiqgues montrent
que les teneurs en zinc différent d’une
station a une autre d’une maniére « trés
hautement significative»; mais cette
différence est «trés significative » d’une
saison a I’autre.

Tableau 8. Résultat de I’AV, montrant le
niveau de significativité pour le zinc

f P
Station 1893.21 0.000***
Saison 9.64  0.007**
4. DISCUSSION

Les résultats des dosages réalises a
partir de chair de moules prélevées de
divers points du littoral font apparaitre que
les teneurs en métaux lourds présentent
une distribution variable auss bien en
fonction du site qu’en fonction de la
période de prélevement.

Les teneurs en plomb, relevées dans la
chair de moules peuplant le littoral
d’Annaba, sont réparties selon un gradient
décroissant d’Est en Ouest; la teneur
maximale est relevée a I’Est & proximité
de I’embouchure de I’Oued Seybouse et
les autres regjets (industriels et urbains) ;
mais c’est hors du golfe (station 4) que la
teneur minimale en plomb est notée. Les
niveaux en plomb relevés dans la présente
étude restent inférieurs aux normes
Algériennes [8] fixant la teneur maximale
en plomb dans les bivalves a 5 mg/kg de
poids sec. Des niveaux assez élevés sont
rapportés en meéditerranée francaise, ou
des valeurs extrémes sont rapportées dans
la rade de Toulon (5,4 mg/kg p.s.) et aun
degré moindre a Marseille

En ce qui concerne le mercure les
teneurs maximales sont relevées dans la
chair de moules de la station 1; mais les
valeurs trouvées restent inférieures aux
normes algériennes [8] fixant la teneur
maximale en mercure dans les bivalves a
2,5 mg/kg de poids sec. Selon les sources
[9], des niveaux de concentration
supérieurs a la médiane nationale
frangaise sont rencontrés dans les
mollusques prélevés dans les secteurs de
Toulon Lazaret (3,7 fois la moyenne
nationale francaise) et dans une moindre
mesure chez ceux de Pomegues (2 fois la
meédiane nationale francaise) [9] ; bien que
les valeurs relevées soient élevées, dles
restent, toutefois, inférieures au seuil
réglementaire fixé 82,5 mg/kg (p.s).

Le cadmium présente les teneurs les
plus élevées dans le golfe et surtout a
« Sidi Salem » ou les teneurs moyennes en
cet édément sont 463 fois plus importantes
gue celles relevées dans la chair de
moules vivant «hors du golfe». Les
valeurs en cadmium que nous relevons
restent, néanmoins, inférieures aux
normes agériennes [8] fixant la teneur
maximale en cadmium dans les bivalves a
5 mg/kg de poids sec. En méditerranée
francaise des teneurs en cadmium
relativement élevées (2,8 fois la médiane
nationale francaise) sont relevées dans le
secteur d’Ajaccio [9]; Mais des niveaux
encore plus éeveés (5,82 mg/kg p.s.) ont
été rapportés dans la lagune de Bages;
Ces teneurs en dépassant le seuil de5
mg/kg de poids sec. fixé par le réeglement
CCE [10] n° 466-2001 ont été a 1’origine
de I’interdiction de commercialisation des
mollusgues.

Dans la station 1 "Sidi Salem”, la
teneur en zinc est 2 a 3 fois plus élevées
gue celles relevées dans les 3 autres
stations; Les teneurs en zinc contenues
dans la chair de moules peuplant le littora
d’Annaba sont dans I’ensemble nettement
inférieures a la médiane nationale
francaise qui fixe la teneur a 110 mg/kg
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p.s. En méditerranée francaise les teneurs
en zinc les plus éevées sont relevées dans
les secteurs a dominante portuaire tel que
le golfe de Marseille, Toulon-Lazaret, port
Grimaud et Ajaccio [9]. Selon les données
[11], le niveau moyen de contamination se
situe autour de 150 mg/kg (p.s.) ; toutefois
des teneurs en zinc de 199,3 mg/kg p.s. et
183 mg/kg p.s. sont respectivement
relevées dans les étangs de Bages et du
Méean [5]

En ce qui concerne la période de
prélévement, nous relevons que dans
I’ensemble des 4 stations, c’est dans la
chair de moules prélevées en novembre
que les teneurs en métaux lourds dosés
sont les plus élevées. L’enrichissement en
métaux traces au cours de la saison
humide et pluvieuse a pour principale
origine 1’augmentation des charges
polluantes métaliques dans les eaux de
ruissellement des premiéres crues. Le
facteur saisonnier est important et de
nombreuses éudes ont montré que les
concentrations métalliques mesurées chez
les especes marines varient
saisonnierement. [12-22]

L es variations saisonniéres peuvent étre
causees par la combinaison de plusieurs
facteurs directement corrélés au poids
incluant la température, la disponibilité en
nourriture, la croissance et la reproduction
mais aussi d’autres facteurs indépendants
tels que la modification du cycle
biogéochimique et de la biodisponibilité
des métaux [23-34,13,5 ] I’apparition des
teneurs maximales en métaux (Cd, Pb, Cu
et Zn) dansles moules alieu en hiver et au
début du printemps.

Parmi les facteurs abiotiques, les
facteurs physico chimiques (température,
salinité, oxygene dissous, pH...) du milieu
jouent un rdle essentiel puisqu’ils influent
a la fois sur la forme physico chimique
des métaux (état de valence, adsorption-
désorption sur les matiéres en suspension)
donc sur leur biodisponibilité, mais

également sur le métabolisme des especes
(osmorégulation, respiration, reproduction,
activité trophique...) dont dépendent en
partie les cinétiques d’accumulation et
d’excrétion des métaux [35-37]. Ces
facteurs environnementaux, sont
spécifigues a un site et varient dans le
temps [38]

Les résultats de la présente éude
démontrent [’importance des apports
anthropiques dans la contamination du
golfe par les métaux lourds du fait que les
plus fortes teneurs en méaux lourds
observées sont relevées dans la chair de
moules peuplant la station 1 située plus a
I’Est de la zone d’étude et a proximité des
rgets industriels (usine fertia), urbains et
domestiques que le golfe recoit. Ces
fortes teneurs dans la char de nos
¢chantillons s’expliquent principalement
par ces principaux rejets anthropogéniques
du littorde de la ville de Annaba,
correspondant aux émissaires des eaux
usées de par les charges polluantes
charriées par les oueds Seybouse et
Mafragh, oued Forcha, oued Sidi Harb,
oued Edheb, oued Kouba, oued Bouhdid
et oued Bedjima sans aucun traitement
préalable. Ces charges polluantes sont
aussi sous l’influence de [Dactivité
portuaire d’une part et d’un axe routier
important d’autre part.

Quant aux basses teneurs relevées dans
la station 4, elles s’expliqueraient par
I’¢loignement de ce site des grandes
sources de contamination, mais aussi par
I’hydrodynamisme et la courantologie
auxquels est soumise cette zone.

5. CONCLUSION

Il ressort de cette éude que les teneurs
en métaux lourds relevées dans la chair
des moules Perna perna du golfe de
Annaba sont significatives. De ce fait ces
teneurs reflétent d’une maniére claire les
niveaux de pollution du littoral d’Annaba.
Les résultats obtenus dans cette éude
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confirment [’utilisation des moules
comme espece indicatrice de pollution.

Les teneurs relevées dans nos
échantillons affichent des seuils non
négligeables par rapport a celles relevees
en méditerrané et rapportées par plusieurs
auteurs en référence aux valeurs guides
algériennes [8] les bivalves Perna perna
peuplant le littoral d’Annaba sont
considérés comme non contaminés par les
métaux lourds.

Ces données nous ont permis de
communiquer une vision juste et
valorisante de la qualité de I’ensemble du
milieu  é&udie visavis de sa
contamination par les métaux traces.

Il est recommandé dans un premier
temps de continuer le suivi pendant
plusieurs années afin d’établir une
stratégie qui va nous permettre de
résoudre le probléme des rgjets industriels
et urbains.

Toutefois d’autres perspectives
d’études relatives a un meilleur suivi de
I’évolution de la contamination
anthropique du golfe par les métaux
lourds sont ouvertes ( échantillonner un
peu plus a I’Est du golfe, doser les métaux
lourds sur d’autres organismes marins
végetaux et animaux faisant partie de la
chaine  trophique, application de
techniques «caging».
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Résumé

Le halofenozide (RH-0345), un régulateur de croissance des insectes mimétique de 1’hormone de mue, a été
évalué sur une espece de moustique ayant un intérét vétérinaire, Culiseta longiareolata (Diptera: Culicidag).
Les traitements ont été réaisés en conditions de laboratoire sur des larves nouvellement exuviées des
troisiéme et quatrieme stades avec une durée d’exposition a I’insecticide de 24h conformément aux
recommandations de I’Organisation Mondiale de la Santé relatives aux tests d’efficacité des régulateurs de
croissance des insectes sur les moustiques. L’insecticide est additionné dans 1’eau d’élevage a deux
concentrations finales (12,58 pg/L and 28,58 ug/L). Les résultats montrent que le composé affecte le volume
corporel, le contenu en lipides, glucides et protéines, et les indices caloriques. Ces modifications
morphomeétriques et biochimiques suggérent des effets dépressifs du traitement insecticide sur la fécondité et
le pouvoir pathogeéne de 1’espéce utilisée.

Mots clés : régulateurs de croissance des insectes; halofenozide; toxicologie; biochimie; moustiques;
Culiseta longiareolata.

Abstract

The halofenozide, an insect growth regulator (IGR) belonging to the ecdysteroid agonists class, has been
evaluated on Culiseta longiareolata (Diptera: Culicidag). The insecticidal bioassays were conducted on
newly ecdysed 3" and 4™ instar larvae under laboratory conditions. The insecticide was added to the rearing
water at two final concentrations (12,58 pug/L and 28,58 pg/L). The larvae were exposed to the insecticide for
24h according to instructions of World Health Organization guidelines concerning the insecticidal bioassays
using IGRs against mosguitos. The compound affected the body volume as well as contents on lipids,
carbohydrates and proteins, and the caloric indexes. These morphometric and biochemical modifications
could be indicative of negative effects of this insecticidal treatment on the fecundity and pathogeny of the
species used.

Key words: insect growth regulators; halofenozide; toxicology; biochemistry; mosquitos; Culiseta
longiareolata.

1. INTRODUCTION

Le contrdle des moustiques devient de usage dans Il'environnement [1]. Les
plus en plus difficile en raison de la recherches en agrochimie ont permis de
résistance aux insecticides conventionnels découvrir une nouvelle classe de
et a un moment ou les demandes régulateur de croissance des insectes
publiques réclament la diminution de leur (RCIs), les agonistes de I’hormone de mue
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(ecdystéroides) des 1988 [2]. Ce sont des
dérivés de la benzoylhydrazine qui
miment |'activité biologique de I'hormone
de mue naturelle, la 20-hydroxyecdysone,
en induisant des mues |étales précoces et
incomplétes chez différents ordres de la
classe des insectes [3]. Cesinsecticides de
la troiséme génération de, par leur
spécificité et leur faible toxicité, offrent de
grands avantages pour la préservation de
I'environnement [4] et présentent un
intérét évident dans la lutte intégree.
Précédemment, nous avons testé
I’efficacité et précisé le mode d'action de
représentants de diverses classes de RCls
sur plusieurs organismes Vvisés a intérét
agronomique ou médical [5-12], ou non
ciblés comme les crustacés, les
mollusques bivalves et les poissons [6,
13-15].

Ce travail compléete donc les travaux
antérieurs réalisés dans notre laboratoire
et vise a évauer les différents effets d'un
agoniste de I'hormone de mue le
halofenozide sur Culiseta longiareolata
(Diptera:  Culicidag), espece a intérét
vétérinaire puisqu’elle est un agent
vecteur du paludisme chez les oiseaux
[16]. Des relations métaboliques entre le
volume corporel, les réserves nutritives et
la fécondité ont été rapportées chez les
moustiques [17]. C’est pourquoi, l'activité
de I’insecticide a été examinée au niveau
morphométrique (longueur des alles,
largeur du thorax, volume corpord),
biochimique (dosage des protéines, lipides
et glucides) et caoriqgue (contenu
calorique et contenu calorique spécifique
alataille).

Ces données renseignent sur le
potentiel vecteur de I’espéce via les
réserves énergétiques mobilisables durant
la reproduction (pullulation du moustique)
et le vol (dissémination et transmission du
parasite).

2. MATERIEL ET METHODES
2.1 Technique d’élevage

Un élevage de masse est réaisé en
laboratoire a partir des oeufs de Culiseta
longiareolata récoltés dans la région de
Tébessa ou elle est tres répandue [18].
Apres éclosion, les larves sont élevées
dans des récipients contenant 200 mL
deau déchlorurée et maintenue a une
température de 25°C et une photopériode
de 14h de Ilumiere. La nourriture,
composée d'un mélange de hiscuit (75%)
et de levure séche (25%), est fournie
quotidiennement [5].

2.2 Insecticide et traitement

Le halofenozide (nom de code: RH-
0345) est le nom commun du N- tert-
butyl-N'- 4 chlorobenzoyl)
benzoyldrazide ; sa formule empirique est:
C18H19Cl N2 O, et son poids moléculaire
est de 330,81 g. Il a é&é développé par la
firme Rohm & Haas (Spring House, PA,
USA). Une formulation commercide de
I’halofenozide (MACH: 23 % EC,
émulsion concentrée) a éé utilisée et
diluée dans 1’eau d’¢levage a deux
concentrations findes (12,58 et 28,58
Mg/L) correspondant respectivement aux
CL50 et CL9O [7].

Les larves nouvellement exuviées des
troiséme et quatriéme stades ont été
exposées a I’insecticide pendant 24h selon
les indications de I'Organisation Mondiale
de la Santé relatives aux tests d’efficacité
des régulateurs de croissance des insectes
sur les moustiques [19]. Apres exposition,
les larves traitées sont rincées et placées
dans de I'eau propre. Les larves témoins
sont placées dans les mémes conditions
dans de I’eau non traitée. Les essais ont
été effectués avec 3 répétitions chacune
contenant 25 larves.
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2.3. Etude morphométrique

Le volume corporel des larves et des
pupes des séries, témoins et traitées, a été
déterminé a partir de la valeur cubigue de
la largeur du thorax et celui des adultes
males et femelles calculé a partir de la
valeur cubique de la longueur des ailes
[20]. Le volume corporel a une influence
sur le volume du repas sanguin et le
nombre d'ceufs matures produits [21]

2.4 Analyse biochimique

L'extraction des principaux constituants
(lipides, glucides et protéines) a été
réalisée selon Shibko et al. [22]. Un pool
de 25 larves nouvellement exuviées (&ge <
3 h) de chague stade (larves, pupe et
adultes mées e femelles)y de C.
longiareolata est homogénéisé dans un 1
ml d'acide trichloracétique (20 %). Aprés
une premiere centrifugation (5000 trs/min,
10 min), le surnageant obtenu sert au
dosage des glucides totaux [23], tandis
gue le culot 1 est additionné au mélange
d'éther et de chloroforme (1V/1V). Une
seconde centrifugation donne un autre
surnageant destiné au dosage des lipides
totaux [24], tandis que le culot 2 sera
dissout dans de la soude (0,1 N) et utilisé
pour le dosage des proténes [25]

2.5 Indices caloriques

Deux indices caoriques, le contenu
calorique (C .C) et le contenu calorique
specifiqgue a la taille (C.C.S.T), ont été
déterminés [26]. Pour le C.C, les vaeurs
absolues des différents métabolites sont
converties en calories sachant qu’une
calorie correspond a 0,004 ug de glucides
ou de protéines, et a 0,009 pg de lipides.
Le contenu calorigue spécifique a la taille
est déterminé d'apres laformule (1)

C.C

CCST (Cal/mmd) =
(Larg. thorax)3(Long. aH%)

@)

3

2.6 Analyse Statistique

Les résultats des dosages biochimiques
et des indices caloriques ont fait I'objet
d'une analyse de la variance aun ou deux
criteres de classification a l'aide du
logiciel MINITAB, verson 13.31 (PA
State College, USA).

3. RESULTATS
3.1 Effet sur la morphométrie

Chez les séries témoins et traitées a la
concentration | (CL50), le poids corporel
des individus augmente de facon
significative du stade larvaire 3 au stade 4
puis chute au stade nymphal et au stade
adulte. Cependant, a la concentration Il
(CL90), le poids augmente au cours des
stades immatures (larvaire et nymphal)
puis une diminue au stade adulte. Les
fortes valeurs sont observées chez les
femelles par rapport aux méaes pour les
deux séries (p= 0,000).

La comparaison des séries témoins et
traitées révéle que le mimétique des
ecdystéroides affecte  significativement
(p=0,000) le poids corporel des individus
des différents stades étudiés (fig.1).

]
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Figure 1. Poids corporel (mg) des
individus témoins et traités de  C.
longiareolata (mts; n= 3 répétitions
contenant chacune 25 individus/stade; les
moyennes d’une méme serie affectées
d’une  méme lettre ne sont pas
significativement différentes).
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De plus, la largeur du thorax et le
volume corporel des sé&ries témoins
augmentent du troiseme stade au
quatriéme stade et diminuent par la suite
au stade nympha (fig.2). Pour le stade
adulte, la longueur des ailes des femelles
témoins et traitées présente des valeurs
significativement (p =0,000) supérieures
a celles observées chez les mées. Enfin,
la longueur des ailes des adultes et le
volume corporel des individus des stades
testés sont affectés par le traitement
puisque la comparaison des moyennes
montre des différences significatives entre
les séries témoins et traitées (p= 0,000 et
0,001 respectivement) (fig.3 et 4). La
largeur du thorax n'est pas affectée par le
traitement (p= 0,985). Par ailleurs, on note
une augmentation significative (p= 0,000)
des paramétre examinés chez la pupe.

2,5
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S 5 gCL 50

> CL 90
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Figure 2. Largeur du thorax (mm) chez
les individus témoins et traités de C.
longiareolata (mzs; n= 3 répétitions
contenant chacune 25 individus/stade; les
moyennes d’une méme serie affectées
d’'une méme lettre ne sont pas
significativement différentes).

3.2 Effet  sur la
biochimique

composition

Chez les séries témoins, le contenu
(ug/individu) en lipides et protéines
augmente significativement du stade

larvaire 3 au stade nymphal passant par le
stade L4 puis diminue au stade adulte
(fig.5). Pour les glucides, le contenu
diminue chez la nymphe et augmente par
la suite chez l'adulte. Pour les séries
traitées, on note une augmentation du
contenu en divers métabolites du
troisiéme stade larvaire au stade nymphal
puis une diminution au stade adulte pour
les glucides et les lipides chez la série
traitée avec la CL90 et une augmentation
pour les protéines et les lipides chez la
série traitée avec la CL50. Les contenus
en proténes et glucides chez les femelles
sont significativement élevés par rapport
aceux des méles sauf les lipides ou cette
différence n'est pas  dggnificative
(p=0,481). La comparaison entre les séries
témoins et traitées montre que le
halofenozide affecte avec une relation
dose-réponse le contenu en protéines
(p=0,000), glucides (p= 0,000) et lipides
(p=0,007).

L'analyse biochimiqgue montre par
ailleurs que les glucides représentent le
constituant relativement le plus abondant
dans le corps des moustiques; ils sont
suivis des lipides et des protéines.

3.3 Effet sur les indices caloriques

Les résultats sont représentés dans les
figures 6 et 7. Chez les séries témoins et
traitées, le contenu calorique des protéines
augmente progressivement durant les
stades L3, L4 et pupe, et diminue par la
suite chez les adultes. Les plus fortes
valeurs sont observées chez les femelles.
La comparaison entre les séries témoin et
traitte montre que [’insecticide réduit
significativement le contenu calorique des
protéines avec un effet concentration. Le
contenu calorique des glucides et des
lipides chez les deux séries augmente au
cours du développement. De plus, le
contenu calorique des glucides et des
lipides des séries témoins est
significativement supérieur a celui des
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Figure 3: Longueur des ailes (mm) chez les adultes méles et femelles de C. longiareolata
(m£s; n= 3 répetitions contenant chacune 25 individus/stade; les moyennes d’une méme
série affectées d’une méme lettre ne sont pas significativement différentes).
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Figure 4: Volume corporel (mm®) chez les individus témoins et traités de C. longiareolata
(m£s; n= 3 répetitions contenant chacune 25 individus/stade; les moyennes d’une méme
série affectées d’une méme lettre ne sont pas significativement différentes).
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Figure 5: Contenu en glucides (A), lipides (B) et protéines (C) (ug/individu) chez les individus

témoins et traités de C. longiareolata (mzs;

n= 3 répétitions contenant chacune 25

individus/stade; les moyennes d’une méme série affectées d’une méme lettre ne sont pas

significativement différentes).

seéries traitées et cela, pour les stade L4 et
adulte male et femelle.

Le contenu calorique spécifique a la
taille des glucides, lipides et protéines,
montre des variations au cours des divers
stades post-embryonnaires chez les deux

series (Fig. 7). Cependant, il n’y pas de
différence significative entre les séries
témoins et traitées. Enfin, le contenu
caoriqgue spécifique a la talle des
glucides, lipides et protéines, est
relativement élevé chez les adultes
femelles par rapport aux adultes males.

28



Revue Synthése N° 18, Juillet 2008

F. Tine-Djebar et N. Soltani

§ 1,40 - a @ Témoin
‘S m CL 50
2 1204{ A O CL 90
a
s i
(]
. 1,00 - b a
[o]
2L 0,80 ] a 1]
f_oU I;I;I a
o 0,60 - :':':
g a I:I:I
2 0401 o
c ! [ n]
() b I:I:I
© o247 a_ b o
I.I.I
||
0,00 ﬂmﬂ:—' . . — .
L3 L4 Pupe Femelles Méales
Stades
3,00 -
()]
3 2,50 - B
2
3 2,00 -
T
Q=
8 150 a b
S
8 1,00 - b
g b b
S
0,00 + T T T
L3 L4 Males Femelles
060
g C
0 0,50 -
e a
< a
o 0,40 -
£ -|— b a
P T
S 0,30
S a
g a
§ 0,20 -
§ 0,10 a b
,10 a
c
8 0,00 . . . . .
L3 L4 Pupe Femelles Males
Stades

Figure 6.: Contenu calorique (en calories) en glucides (A), lipides (B) et protéines (C),
chez les individus témoins et traités de C. longiareolata (m+s; n= 3 répétitions contenant
chacune 25 individus/stade; les moyennes d’une méme série affectées d’une méme lettre ne

sont pas significativement differentes).
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Figure 7.: Contenu calorique spécifique & la taille (C.C.S.T.) (Cal/mm?), des glucides (A),
lipides (B) et protéines (C), chez les individus témoins et traités de C. longioareolata
(m£s; n= 3 répetitions contenant chacune 25 individus/stade; les moyennes d’une méme
série affectées d’une méme lettre ne sont pas significativement différentes).
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4. DISCUSSION

Le développement des insectes est
caractérisé principalement par des mues et
des métamorphoses qui sont contrélées
par les différents taux de I’hormone de
mue (20E) en présence ou en 1’absence de
I’hormone  juvénile  [27]. Toute
interférence dans I'homéostasie de ces
hormones peut conduire a une
perturbation dans le développement des
insectes cibles [28]. Ceci explique les
différents  désordres  physiologiques
observés chez C. longiareolata apres
traitement des larves L3 et L4 avec
I’halofenozide, un nouvel agoniste des
ecdystéroides, confirmant les travaux
antérieurs. En effet, ce composé provogque
des mues létades précoces chez Culex
pipiens [7] et induit une apolyse
prématurée dans les explants
tégumentaires nymphaux de T. molitor
[12].

Le traitement des individus avec les
concentrations |étales 12,58 ug/L et 28,58
Mg/l provogue une réduction dans le
poids corporel, la largeur du thorax, la
longueur des ailes et le volume corporel,
respectivement. Ces perturbations qui
affectent la morphométrie des moustiques
sont également observées au niveau des
ovaires[29].

L'évolution des contenus  en
métabolites corporels au cours du
dével oppement post-embryonnaire de C.
longiareolata est perturbée par 1’analogue
de I’hormone de mue; Des reésultats
similaires ont été rapportés chez d’autres
especes comme B. germanica [30].

Les glucides en tant qu'ééments
énergétiques, jouent un role essentiel dans
la physiologie des insectes et les taux de
glycogene et de tréhalose dans les tissus et
I'némolymphe sont étroitement liés aux
événements physiologiques comme la
mue et la reproduction [31]. Le traitement
avec l'agoniste des ecdystéroides (RH-

0345), affecte les concentrations des
glucides hémolymphatiques chez C.
longiareolata comme I’administration de
20E chez T. molitor [32] ou de
I’halofenozide chez B. germanica [30].

Les lipides, principale source d'énergie
chez les insectes sont transportés du corps
gras site de leur synthése et stockage vers
les organes utilisateurs notamment les
ovaires via I'némolymphe pour étre utilisé
lors de la vitellogénése [33]. Le RH-0345
réduit également les concentrations des
lipides avec un effet doses au cours de la
maturation sexuelle chez B. germanica
[30].

La réduction des contenus en divers
métabolites apres traitement, peut avoir
plusieurs causes telles que la diminution
de leur synthese ou de leur libération dans
I'némolymphe par le corps gras. Le
contenu calorigue des  principaux
constituants (protéines, glucides et lipides)
augmente au cours de divers stades post-
embryonnaires de C. longiareolata. Ceci
concorde avec les résultats obtenus chez
Culex pipiens pipiens et Cx pipiens
molestus [34], et A aegypti, Cx. pipiens,
A gambiae et A albimanus [35]. Il a été
rapporté que le poids corporel influence le
volume du repas sanguin et la fécondité
chez les femelles d'A aegypti [35]. Chez
la méme espece, les grosses femelles avec
un grand stock énergétique a l'éclosion ont
un potentiel de vol trés grand leur
permettant de contacter plusieurs hotes et
devenir un meilleur vecteur [36]. Une
corrélation positive entre le volume
corporel et les réserves nutritives tels que
le glycogene et les lipides a été observée
[36]. De méme, une corréation positive
entre ce volume et la fécondité a été
décrite chez plusieurs autres especes
[17,36]. Chez A taeniorhynchus la
malnutrition larvaire, provoque une
diminution de la longueur des ailes et des
réserves nutritives réduisant |'autogénéité

[37].
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CONCLUSION

L’étude menée sur C. longiareolata
révele que Dinsecticide testé affecte le
volume corpora et les réserves
énergétiques.  Ceci suggere un effet
dépressif ~de [D’insecticide sur Ia
reproduction qui est un facteur de
pullulation des moustiques. De plus, les
réserves energeétiques mobilisées
essentiellement durant le vol ont une
incidence sur la nuisance de cette espece,
agent vecteur du paludisme chez les
0l SeauXx.
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Résumé

Cette étude a été effectuée pour examiner les effets toxiques possibles des différentes doses dg Lorsban sur les
paramétres de sang, les niveaux de testostérone et de thyroxine et la qualité de sperme des rats méles. Le Lorshan
a été administré aux rats par voie orale a des doses de 5, 10 et 15 mg/kg poids corporel/jour pendant 6 semaines.
Les résultats obtenus ont prouvé que chacune des trois doses de Lorsban a sensiblement abaissé les gains de
poids corporel (p<0,05). Des poids relatifs de vésicules de testicules, epididymal et séminales ont été diminués
chez les rats recevant 15 mg/kg seulement (p<0,05). En outre, il y a une diminution en hémoglobine
corpusculaire moyenne (MCH) et en volume corpusculaire moyen (MCV) chez tous les animaux d'expérience
comparativement aux éléments témoins. Cependant, il n'y avait pas de changements significatifs pour les cellules
de sang blanches (WBC), I'némoglobine (Hb), la valeur d'hématocrite (Ht), la concentration moyenne en
hémoglobine de cellules (MCHC) et les globules rouges (RBC) pour des rats qui ont été traités avec le Lorsban.
Aussi, il sest avéré que le Lorshan a causé une augmentation du nombre de thrombocyte (PL) chez les individus
traités avec la dose la plus élevée. De méme, la dose la plus éevée induit une diminution significative du nombre
de spermatides, du compte de sperme et du taux de passage de sperme avec un affaiblissement observé de
production quotidienne de sperme (p<0,001). De telles observations ont été couplées a une réduction des niveaux
de testostérone de plasma et une augmentation des niveaux de la thyroxine libre de plasma (FT4). On conclut
alors que le traitement avec des doses de 15 mg de Lorshan /kg de poids corporel altére les paramétres
hématol ogiques et endocrinologiques chez les rats, et par conséquent affectera plus tard la fertilité.

Mots clés : rats; Lorsban; paramétres hématol ogiques; qualité de sperme; testostérone; thyroxine.
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Abstract

The present study was carried out to investigate the possible toxic effects of different doses of lorsban on blood
parameters, testosterone and thyroxin levels, and semen quality of male rats. Lorsban was administered to rats by
oral route at different doses (5, 10 and 15 mg/kg bw/day) for 6-weeks. The obtained results showed that all three
doses of Lorsban significantly (p<0.05) lowered the body weight gains. Relative weights of testes, epididymal
and seminal vesicles were significantly (p<0.05) decreased in rats receiving 15 mg/kg only. There was also a
decrease in mean corpuscular haemoglobin (MCH) and in mean corpuscular volume (MCV) in all experimental
animals compared to control ones. While, there were insignificant changes in white blood cells (WBC),
haemoglobin (Hb), haematocrit value (Ht), mean cell haemoglobin concentration (MCHC) and red blood cells
(RBC) for rats treated with lorshan compared to control group. Meanwhile, it appeared that |orsban caused arise
in thrombocyte (PL) number in individuals treated with the highest dose. Similarly, the highest dose induced a
marked (p<0.001) decrease in spermatids number, sperm count and sperm transit rate with an observed
impairment of daily sperm production. Such observations were coupled with a reduction in plasma testosterone
levels and an increase in plasma free thyroxin (FT4) levels compared to controls. It is, therefore, assumed that
treatment with lorsban up to 15 mg/kg bw alters both haematological and endocrinological parameters in rats,
and subsequently affects fertility.

Key words: Rats; Lorsban; haematological parameters; semen quality; testosterone; thyroxin.
1. INTRODUCTION

To meet the needs of an ever-increasing occupational insecticide workers have

population, a variety of pesticides are
widely used in agriculture to combat
plagues of diverse crops, increasing
productivity and quality of agricultural
product. By their nature and their presence
in food, water and environment, pesticides
are harmful to some forms of life and at
certain levels of exposure they may be
harmful to humans[1].

Previous studies have shown that
exposure to insecticides caused alterations
in  haematological  parameters, and
endocrine, reproductive and immune
systems. Haratym-Magj [2] has shown that
Insecticides may cause a mobilization of the
haemopoietic system in humans, manifested
by a higher level of vaues of mean
numbers of erythrocytes, haemoglobin
concentrations and haematocrit as well as
leucocytes and monocytes. In addition,
growing evidences have also revealed that
insecticides can adversely affect endocrine,
reproductive and immune systems in both
experimental and wildlife animals [3]. A
number of studies have aso demonstrated
that many of these insecticides can be
quantified in human reproductive fluids
including ovarian follicular fluid and semen
[4]. Furthermore, studies conducted on

shown that exposure to these chemicals
caused abortion, stillbirth, male infertility,
neonatal deaths, congenita defects and
testicular dysfunction [5, 6].

Lorsban is a well known insecticide and
its active substances are cypermethrin
(20g/l) and chlorpyriphos-ethyl (200g/1).
Cypermethrin is extensively used as an
ectoparasiticide in  animals and as
insecticide in crop production and public
health programme. At higher doses,
cypermethrin can affect the nervous system,
decrease growth, increase liver and kidney
weights [7]. It has aso been shown that
cypermethrin - induces moderate toxic
effects on blood elements and on some of
the biochemical functions, including
lipoproteins, protein, urea, creatinine,
glucose, and total bilirubin in rabbits [8]. In
addition, Yousef et a. [9] showed that
cypermethrin induced pronounced
hazardous effects in severa physio-
metabolic functions including body weight,
feed intake, testosterone levels and
reproductive performance of male rabbits.

Chlorpyriphos-ethyl is a broad-spectrum

organophosphorus pesticide used as an
insecticide to control household pests,
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aquatic larvae, mosguitoes, flies, various
crop pests in soil and on foliage. It is also
used on sheep and cattle for control of
ectoparasites [10]. The toxicity of
chlorpyriphos is specifically attributed to
the inhibition of the enzyme
acetylcholinesterase [11]. Previous studies
conducted on male rats revealed a decrease
in body weight and red blood cell count,
increase in platelet count, reduced in serum
total protein, abumin and globulin
concentrations. A decrease in serum
akaline  phosphatase and  aanine
aminotransferases activities have also been
noted [12]. However, some reproductive
toxicity studies on chlopyriphos showed
very weak effects on parental reproductive
function or no apparent neonatal toxicity in
offspring [13,14].

Some previous studies have showed the
toxicity of cypermethrin or chlopyriphos
aone on haematological parameters,
reproductive performance and hormone
levels. Nevertheless, alittle is known on the
effect of the combination of the two active
forms of the pesticide. In spite of lorsban is
a widely used insecticide, but to our
knowledge there are no enough published
data showing the effects of this compound
on various haematological parameters and
reproductive performance of male rats.
Therefore, the present study aimed to
investigate the haematological  and
reproductive toxicity of lorsban in male
rats.

2. MATERIALS AND METHODS
2.1 Chemicals and Animals

Lorshan (22% EC) is a mixture of two
insecticides, cypermethrin  (20g/l) and
chlorpyriphos-ethyl (200g/l). Cypermethrin
[ (a—cyano-3-phenoxybenzyl 3 (2-2-
dichlorvinyl)-2—-2-dimethyl ecyclopropane
carboxylate), (C22 H19 CL2NO3)] is a
synthetic pyrethroid. Chlorpyriphos-ethyl
[O, O,-diethyl O-(3,5,6-thrichloro-

2pyridinyl) phosphorothioate

(COH11CL3NO3PS)] [7].

Male wistar rats of 4 months of age were
used in the present study, with a mean body
weight of 350g. Rats were kept singly in
plastic cages under standardized animals
house conditions (25-28C°, 12L:12D
schedule of light and dark, relative
humidity (60 = 5 %), they received a
standard pellet feed and water ad libitum.
The animals were randomly divided into
four groups each of 8 rats.

2.2 Lorsban pesticide administration

Lorsban was initialy diluted in water.
Each anima received daily 1ml of the
pesticide throughout the six weeks
experimental period. Animals of groups 2,3
and 4 received respectively doses of 5
mg/kg/bw,10 mg/kg/bw and 15 mg/kg/bw,
while those of group 1 served as control.
The dose was adjusted weekly according to
the average body weight of the rats.

2.3 Body and sex organ weights

Body weight was recorded weekly
throughout the study period. At the end of
the treatment period, animas were
sacrificed and the male reproductive organs
(testes, epididymis and semina vesicles)
were quickly removed and weighed
individually and then relative organ weights
were calcul ated.

2.4 Haematological analysis

At the end of the experimental period,
blood samples were collected by
decapitation and placed immediately on ice.
EDTA was used as an anticoagulant for
determination of selected haematological
parameters. Red blood cell (RBC) counts,
white blood cell (WBC), haematocrit value
(packed cdls volume; PCV) and
haemoglobin (Hb) level, mean corpuscular
haemoglobin (MCH), mean corpuscular
haemoglobin concentration (MCHC), mean
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corpuscular volume (MCV) were measured 3. RESULTS

using automatic ABACUS counter (Abacus

haematol ogy analyzer DIATRON 3.1 Body weight and relative

Messtechnik Gesm.b.H. A-1141 Wien,
Ameisgasse 49-51/2. AUSTRIA).

2.5 Sperm and spermatid number

The left testis and epididymis from each
rat were excised and cleared off the
attached and connective tissue and
weighed. After removal of tunica albuginea
the testis was minced with scissors and
homogenized in 10 ml 0.9% NaCl
containing 0.5 % Triton X-100; the
homogenate was mixed using vortex mixer.
The number of homogenization-resistant
spermatids was counted in haemocytometer
(Mallassez) chamber. Dally  sperm
production (DSP) was calculated by
dividing the number of homogenization-
resistant spermatid by 6.1 [15,16].

The cauda epididymis was cut into small
pieces by a disposable blade in 10 ml of
0.9% NaCl containing 0.5 % Triton X-100
and homogenized and spermatozoa were
counted as described above. The
epididymal sperm transit rate was estimated
for each mae rat by dividing the
epididymal sperm number by the daily
sperm production [17].

2.6 Hormones analysis

Blood samples were centrifuged at 2500
rpm for 15 min and plasma was stored at —
20°C for later analyses. Plasma testosterone
and free thyroxin (FT4) concentrations
were measured using am ELISA Kkit,
purchased from DRG diagnostics, GmbH,
Germany.

2.7 Statistical analysis

Data were given as arithmetic means +
SEM. Statistical evaluation of the data was
performed by Student’s t-test and the level
of significance was chosen as p<0.05,
p<0.01 and p<0.001.

reproductive organs weight

As shown in Figure 1, there has been
decrease (-8 %) in body weight of animals
treated with 15 mg/kg of lorsban, compared
to control rats (+8 %) during the first
experimental week, while there has been a
dlight increase in body weight of the same
animals at the end of the experimental
period of about 3.9%. Yet, body weights
gan was less pronounced in the other
treated animals compared to the control
ones. In addition, there were significant
(p<0.05) reduction in testes, epididymis and
seminal vesicles weights only in rats treated
with the highest dose compared to control
rats (Table 1).
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Figure 1. Body weight and relative

reproductive organs weight

Table 1. Effect of lorsban on relative
weights of reproductive organ (testes,
epididymis and seminal vesicles) after 6-
weeks treatment period.

Relative Experimental groups
weight
Control 5 10 15 mg/kg
mg/kg mg/kg
Testes 047 + 048 + 049 + 039+
(%) 0.029 0.015 0.023 0.025%
Epidid 0.16 + 0.15+ 0.15+ 0.13+
ymis (%) 0.018 0.014 0.009 0.01*
Semin
a vesicle 0.064 + 0.062 0.058 0.051 +
(%) 0.011 + 0.007 + 0.005 0.003*
Values are given as mean * SE. Statistically

significant different (*p<0.05) from the control
group.
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3.2 Haematological parameters

Changes in blood parameters in both
control and treated groups are summarized
in Table 2. It seems that treatment with
lorsban did not alter white blood cells
(WBC), haemoglobin (Hb), haematocrit
(Ht), mean cell haemoglobin concentration
(MCHC) and in red blood cell count
(RBC). On the other hand, there was
significant decrease in mean corpuscular
haemoglobin (MCH) and in mean
corpuscular  volume (MCV) in the
experiment animals compared to the control
at any doses. Meanwhile lorsban caused
increase in thrombocyte (PL) number in
group treated with the highest dose of
lorsban.

Table 2. Changes in haematological
parameters of male rats orally administered
lorsban for 6 weeks.

trangit rate (p<0.05) at the highest dose was
recorded.

Table 3. Effect of 6 weeks oral
administration of lorsban on spermatids
number, sperm count, daily sperm
production and sperm transit rate of adult
malerats.

Experimental groups
Parameters

Control  5mg/kg  10mg/kg 15mg/kg

Spermatids number
(x10%)
Sperm count(x106) 139+2.1 132+32.8 100+21.6* 82+10.4**

Daily sperm

219+33  201+27 190+37  107+£30***

: 6 A4E54 41445 39461 26rA8F
production(x10°)
Spemzég‘g?t A€ 4074057 424098 A44+053  4.9+0.42¢

Experimental groups

Parameters
Control 5 mg/kg 10mg/kg 15mg/kg
RBC(10121) 9.0#032 902052 872074  80+052*
HB (g/dl) 15+0.36 15+0.66  14+0.87 13+ 0.57*
Ht (%) 50+1.47 514213  48#271 47+ 157+
WBC(10%)  76+096 85079 81+096 8.7+0.97
PL (10971 60353 644+ 89 649+73 664 + 38*

MCV (fl) 58+1.16 55+2.18* 53+2.31** 52+1.76**
MCH (pg) 17+0.50 16+0.99*  15+#0.67*  13+0.51**
MCHC(g/dl)  30£059 29+1.17  30£0.48 28+0.49*

Values are given as mean * standard error.
Statigtically ~ significant  different  (*P<0.05,
**P<(.01) from the control group.

3.3 Semen parameters

Spermatid number and sperm counts,
daily sperm production and sperm transit
rate are presented in Table 3. The observed
low testis and epididymis weights in group
treated with lorsban a  highest dose
(15mg/kg) were accompanied by the
reduction in testicular spermatids count and
sperm count from caudal epididymis as
well as dailly sperm production (p<0.001).
In addition, the results showed a decline in
sperm counts a dose 10 mg/kg bw
(P<0.01). Moreover, an increase in sperm

Results are expressed as mean * standard error,
datigtically  significant  different  (*P<0.05;
**P<(0.01; ***P<0.001) from the control group.

3.4 Hormone levels

Changes in serum levels of testosterone
and free thyroxin (FT4) following Lorsban
administrated presented in Table 4. The
concentration of serum testosterone was
extensively decreased (p<0.01) only in rats
treated with the highest dose (15 mg/kg
bw). However, the level of FT4 was
significant (p<0.05) increase mainly in the
same group of animals.

Table 4. Effect of 6 weeks oral
administration of lorsban on plasma
testosterone and thyroxin levels of adult
malerats.

Hormone Experimental groups

concentration ™ conirol 5mg/kg 10mg/kg

15mg/kg

FT4(pmolty 1188+139 12214155 1257:0.90 14.24+090*

Testosterone
(nmoal/l)

Results are expressed as mean = standard error,
*p<0.05; **p<0.01.
4. DISCUSSION

In the present study there was a

significant decrease in body weight gains of
rats treated with lorsban at all doses
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compared to control animals mainly by a
decrease in both food and water
consumption (data not presented). Aldana
et a. [18] reported a statistically significant
decrease in  body weight  after
administration of 300 mg/kg cypermethrin
to male rats for 7 days. Furthermore, body
weight gain and water intake were reduced
in male rats ingested 2.13 mg/animal/ day
abamectin [19].

In the present study, rats treated with
lorsban showed insignificant changes in
erythrocyte count, haematocrit value and
haemoglobin content compared to the
control group. This result is consistent with
the result reported in literature that
organophosphates  insecticides  caused
changes of some haematologica and
biochemical parameters in experimental
animals [20]. The main haematological
response of male rats to the sub-chronic
exposure to lorsbhan pesticide was a
significant decrease in MCV and MCH in
any treatment and an increase in
thrombocyte (PL) number (Table 2) in the
group treated with the higher dose which
may be due to microcytic anemia and
thrombcytosis. Similarly, Kalender et al.
[21] observed increase of thrombocytes in
rats treated with 10 mg/kg, per day diazinon
for 7 weeks, whereas Ratnasooriya et al.
[22] observed a reduction in MCV in male
rats treated with the pyrethroid Lambda
cyalothrin at 100 mg/kg /bw for 7 days.
Also, Yousef et a. [8] reported that
cypermethrin  caused adterations in the
haematol ogical parameters of rabbits.

According to the results reported in this
work, the high dose of lorsban has adverse
effects on reproductive parameters. In
recent years, there has been increasing
concern regarding potential adverse effects
of various environmental contaminants
designed as endocrine
disrupters’hormonally active agents. These
concerns have originated in part, from
observations of developmental and
reproductive  disorders  in  wildlife

populations exposed to wide range of
synthetic chemicals such as pesticides that
have been released into the environment in
large amount since the World War II.
Subsequently, severa incidents in wildlife
population  strongly  correlated  the
decreased reproductive capacity  with
specific industrial chemicals [6].

The present data showed that, there was
a gignificant reduction (p< 0.05) in al
reproductive  organ  weights  (testes,
epididymis and seminal vesicles) at the
highest dose (15 mg/kg/ bw) of lorsban.
These findings are in accordance with
Latchoumycandane et al. [23] who reported
that the administration of methoxychlor for
7 days in adult rats caused a reduction in
the weights of the epididymis, seminal
vesicles, and ventral prostate. Also, Y ousef
et a. [9] found that rabbits gavaged with 24
mg/kg/bw of cypermethrin showed a
reduction in body weight and in relative
weight of testes and epididymis, and serum
testosterone concentrations.

In deltamethrin-treated animals, the
absolute and relative weights of sex
accessory organs (ventral prostate and
semina vesicle) appeared to decrease in a
dose-related manner. Also, testicular and
epididymal  absolute  weights were
significantly reduced in male offspring rats
exposed to the highest dose of deltamethrin
(4.0 mg/kg) when compared to control
animals [24]. In addition, relative and
absolute ovaries and the absolute seminal
vesicles weights in FO rats, and the weights
of testes and ventral prostate of F1 were
decreased at 100mg/kg/bw chlorpyriphos-
methyl [25].

The present results indicated that lorsban
at dose 15 mg/kg/bw caused a significant
(p< 0.01) decrease in testis spermatid
number, epidydimal sperm count and daily
sperm production compared with the
control animals. The observed decrease in
semen characteristics could be explained by
the fact that lorsban acted directly on the
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testes and affected the androgen
biosynthesis pathway which regulates the
weight, size and secretory function of
testes, epididymes, seminal vesicles, ventral
prostate and vas defrens. In accordance
with these results, sub-lethal doses of
organophosphate  pesticides lead to
alterations in reproductive performance in
birds and mammals [26]. There are some
possible mechanisms for the antigonadal
action of organophosphates, they may exert
a direct inhibitory action on the testis and
affect androgen biosynthesis pathways,
affect the pituitary gland, causing changes
in gonadotrophin concentrations and thus
subsequent spermatogonic impairment or
they may change the concentration of
neurotransmitters [27]. Also, some authors
noted a reduction in epididyma sperm
counts, testicular sperm counts and daily
sperm production by many pesticides.
Results conducted by Yousef et a. [8]
showed that treating rabbits with the
pyrethroid  cypermethrin  caused a
significant decline in gaculate volume,
sperm concentration, total sperm output,
sperm motility, total motile sperm per
gaculate and packed sperm volume,
increased the numbers of abnormal and
dead sperm.

It is clear that there is a relationship
between the production of sperm, the level
of testosterone and the leydig cells. The fall
in serum testosterone levels in lorsban
exposed rats is consistent with previous
data showing ateration in leydig cells [28].
M ethoxychlor decreased serum
concentration of testosterone [30]. The
study of Banbino and Hsueti [31] suggested
an interaction of pesticides with
hypothalamo-pituitary gonadal axis
controlling spermatogenesis and may also
interact directly with sertoli or leydig cells
responsible for testicular production of
proteins involved in the transport and the
production of testosterone.

The reduction in serum testosterone
concentrations (Table 4) is in agreement
with the findings conducted by Elbetieha et

a. [31] and Yousef et a. [9] who found
that serum level of testosterone, folllicule-
stimulating hormone and luteinzing
hormone were significantly reduced in male
rats and rabbits exposed to cypermethrin.
Jeong et al. [25] reported that chlopyriphos-
methyl (10 or 100mg/kg/bw) induced
suppression of estrogen, androgen and T4
in dose-dependency when exposed during
prenatal and postnatal period until 13 weeks
old in F1 male rats. Also, treatment of male
rats from postnatal day 22 to 48 with
atrazine (50mg/kg/bw) reduced both serum
and intratesticular testosterone
concentrations by approximately 50% and
LH-stimulated hormone in cultured leydig
cells suggests that atrazine inhibits
testosterone  production  rather  than
increasing catabolism [32]. These effects on
testosterone were attributed to the fall in
serum LH, since LH serves as a normal
stimulus for the secretion of this steroid
from the testicular Lydig cells.

There is growing evidence that
environmental chemicals can disrupt
endocrine  systems. Most  evidence
originates from studies on reproductive
organs. However, there is also suspicion
that thyroid homeostasis may be disrupted.
There are few studies existing on the effects
of pesticides on the thyroid function. DDT
exposure of birds decreased T4 [33]. In
contrast, our results showed an increase in
serum FT4 level in group treated with the
highest dose (15mg/kg/bw). This effect
may be due to the interaction between the
pesticide and thyroxine binding protein
causing abnorma binding protein which
involved in an increase in the level of FT4.
The increase of FT4 being in accordance
with reported data by Cavert et a. [35]
which showed an increment in the levels of
FT4 in 278 workers employed in the
manufacture  of  2,4,5,-trichlorophenal
contaminated with dioxin (TCDD). Hagmar
[35] reviewed 13 studies (among them 6 in
neonates and infants) and showed
contradictory data on the increase, decrease
or no change of FT4, TT3 and TSH levels.
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5. CONCLUSION

From the obtained results, the sub-
chronic exposure to the low doses of
Lorsban (5 and 10 mg/kg/day) did not show
harmful effects on haematologica and
semen characteristics, and the levels on
testosterone and thyroxin while, the high
dose of lorshan (15 mg/kg/day) showed
toxic effects on blood indices and fertility
of male rats. Therefore, it is recommended
that there must be great care when using
any insecticide to control insects.

Abbreviations:

MCH : mean corpuscular haemoglobin;
MCV  : mean corpuscular volume;

WBC : whiteblood cells;

Hb : haemoglobin;

Ht : haematocrit value;

MCHC : mean cell haemoglobin concentration;
RBC :redblood cells;

PL : thrombocyte;
FT4 : plasma free thyroxin levels.
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Résumé

Ce travail consiste en I’étude de la distribution des stations météorologiques en Jordanie selon le standard de
I’organisation mondiale de la météorologie par I'utilisation de la moyenne journaliére des températures
minimum et maximum dans 35 stations. L’objectif est de montrer I’importance de I’optimisation de cette
distribution pour une meilleure utilisation des données météorologiques. Le pays a été partagé en 18 zones
en tenant compte de 1I’homogénéité topographique. L’analyse paramétrique de la moyenne journaliére des
températures minimum et maximum a été effectuée durant la période 1999-2001. Il en ressort que la densité
du réseau en Jordanie a atteint 0.6 stations/1000Km?. La distance entre les stations du réseau jordanien atteint
en moyenne 115 Km. L’évolution des températures maximum (minimum) a généré 5 (11) paramétres qui ont
permis d’élucider a 92% (99%) les variations enregistrées. L’application de I’analyse polynomiale en
utilisant la saturation des paramétres obtenus par I’analyse paramétrique fait apparaitre 10 zones
météorologiques en Jordanie. En revanche, la régression linéaire de la relation entre la disposition des
stations et les distances qui les séparent ne montre pas une relation directe. Il est déduit que la variation de
température seule ne peut pas permettre de différencier les zones météorologiques. En effet, Ialtitude et le
relief constituent également des paramétres déterminant. L’étude a montré que le nord-ouest de la Jordanie
est la région la plus complexe, nécessitant une plus grande couverture par les stations, suivie par les régions
centre et sud. Il a été montré également que les zones ou la pluviométrie dépasse 200mm sont suffisamment
couvertes. L’étude recommande d’une part I’installation de 3 nouvelles stations a oued Araba, sur les rives
est de la mer morte et enfin au sud-est du pays, et d’autre la suppression de 25 stations dans les régions ou la
densité de couverture est élevée.

Mots clés : Jordanie; station météorologique; zones climatiques; analyse paramétrique; régression linéaire.
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Extended Abstract

This study aims to evaluate weather stations distribution in Jordan according to the World Meteorological
Organization (WMO) criteria; using the daily average maximum and minimum temperatures in 35 climatic
stations. Significance of this study lies in highlighting the importance of weather stations distribution on
areas of Jordan, which enables researchers utilize climatic statistics available there in applied climatological
studies. Some areas in Jordan suffer from rareness of such stations while other such as the northern and
middle areas, enjoy intensity of climatic stations. This study depended on dividing Jordan, according to
geographical homogeneity, into 18 geographical areas. Factor analysis was applied on the maximum and
minimum daily average temperatures in 35 climatic stations during the period 1999 to 2001. Loading factors
resulting from the analysis of the climatic stations allowed determining the homogeneous climatic areas.
Cluster analysis was also applied on results of the factor analysis of similar station compounds for one cluster
after determining the stations of each cluster; then each cluster was mapped by a line determining
approximately the climatic region borders. A table of homogeneous climatic stations was prepared;
associated with the area, number of stations along with sufficiency or rareness reference in each region
according to the WMO criteria which is one station per 1000 km2. Correlation coefficient among the stations
was calculated according to maximum and minimum temperatures. These coefficients were used in a simple
regression pattern among distance between stations and their correlating coefficients. This study showed that
intensity of the weather station network in Jordan was 0.6 stations per 1000 km?; however, these stations
were not fairly distributed. The desert area seemed void of climatic stations; the northern area had 4 stations
per 1000 km?; whereas the southern and middle zones showed fair station distributions. The Jordanian
weather stations’ network is considered reasonable in comparison with other countries, since the average
distance between the climatic stations is 115 km in Jordan and 155 km in Turkey. However, it is 35 km in
New Zealand and 28 km in Ireland. Maximum temperatures highlighted 5 factors through applying factor
analysis. These factors explained around 92% of the variance values of maximum temperatures<; On the
other hand, minimum temperatures showed 11 factors, which explained 99% of variance existing in
minimum temperatures; i.e., minimum temperatures were better to utilize than maximum temperatures in
distinguishing the climatic regions in Jordan. Based on factor loading analysis, it is found that 10 climatic
areas representing climatic regions describe correctly the whole country. No statistically significant
correlation was found when applying simple regression between the stations (depending on the max and min
temperatures) and distances among stations. This means that the parameter distance among the stations was
not an indication to distinguish climatic regions in Jordan. This finding emphasizes that temperature alone
can not precisely distinguish the climatic regions. There must be other factors as important as temperature,
such as altitude or other geographical features which should be considered. The study showed the south-
western corner of Jordan was the most geographically complex region; hence, it needs high intensity of
climatic stations. However, the next is the middle then the desert areas. It also showed that 8 areas have too
many climatic stations. The number of stations, in areas with an average rainfall exceeding 200 mm, is
considered as sufficient. In addition, eastern desert areas were considered in need for additional climatic
stations. The study suggests establishing three more stations: in Arabah Valley, the second on the eastern
coast of the Dead Sea and the third in the south-eastern corner of Jordan. The study recommends
disestablishment of 25 stations in intensive areas and transference of the power in these extra stations into
establishing new research studies to evaluate the rain weather stations network.

Key words: Jordan; climatic station; climatic areas; parametric analysis; linear regression.
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Résumé

La région des Aures, semi-aride, est riche en biodiversités. Les conditions climatiques (précipitations < 300
mm/an, des températures variant entre 11,5 et 33°C ) et la réalité anthropique défavorables induisent une
dégradation du milieu physique provoquant la régression des foréts. La superficie boisée a varié de 20700 en
1987 a 11648 ha en 2001. Cette étude utilise les images satellitaires pour la détection des changements
d’occupation du sol et le suivi des processus de dégradation dans la région Sud des Aures. Pour cela, il a été
utilisé les images: Landsat ETM + de I’année 2001 et TM 1987, de la région sud des Aures (Beni-Mloul,
Dj.Mezbel et Dj Ahmar Khaddou), exposée aux phénomenes de la dégradation caractérisés par des espéces
endémiques. La démarche adoptée consiste a traiter des images satellitaires multi-dates par la méthode de
classification supervisée de Maximum vraisemblance pour visualiser les changements globaux d’occupation
du sol. Les résultats obtenus des traitements des images satellitaires montrent bien que le couvert forestier,
les parcours ainsi que les sols font I'objet d’une dégradation trés avancée. Cette étude multi temporelle est un
diagnostic qui a permis de déterminer les phénomeénes de dégradation provoquant une régression du couvert
végétal et leur évolution entre 1987 et 2001.

Mots clés : Aures; données satellitaires multi dates; dégradation ressources naturelles; zones semi-arides.
Abstract

The semi-arid region of the Aures presents an undeniable diversity of flora and fauna; however, weather and
adverse anthropogenic conditions caused degradation of the physical environment, which takes the form of a
decline in he natural forest cover. The objective of this study is to determine the contribution of satellite
images in detecting changes in land use and Monitoring of the degradation processes in the region south of
the Aures. For this, we used images: Landsat ETM + for 2001 and TM 1987. These images cover the
southern region of Aurés which presents a landscape exposed to the phenomena of degradation including
mountains of Beni-Mloul, Djebel Mezbel and Djebel Ahmar Khaddou forests characterized by endemic
species. The approach is to treat multi-dates satellite imagery by the method of supervised classification of
Maximum likelihood to see global changes of land use that have occurred in this area. This study is a multi
temporal diagnosis, which has allowed us to both identify the degradation affecting vast semi-arid areas,
causing regression of plant cover and also its development between 1987 and 2001.

Key words: Aureés; satellite data multi dates; degradation natural resources; semi-arid areas.

Auteur correspondant: hal23_m123@yahoo.fr (Hassen Benmessaoud)
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1. INTRODUCTION

En Algérie, comme dans les pays en
développement, la conjugaison de la
pauvret¢e et de la  croissance
démographique dans les milieux fragiles
aboutit a une dégradation des ressources
non renouvelables, ou difficilement
renouvelables, notamment les foréts, les
sols et les eaux.

Ces derniéres années, ce processus
s’est particulierement accentué suite a
I’exploitation irrationnelle des ressources
naturelles (fourrageres) et a la mise en
culture des terres fragiles (défrichement)
[3, 2, 4]

Les interactions entre un milieu déja
fragile, I’irrégularité des précipitations, la
recrudescence des périodes de secheresse
depuis 1970, et les pressions socio-
économiques accrues ont augmenté la
dégradation du milieu [1, 6, 9]

L’ampleur de la dégradation a
engendré  une  situation  nouvelle
caractérisée par la réduction du couvert
vegétal, la diminution de la production
fourragere et [I’extension rapide de
I‘ensablement sur des zones agricoles et
non agricoles [14, 8, 7]

La dégradation des terres dans ces
écosystemes déja fragilises par les
conditions climatiques et édaphiques,
nécessite  surtout et avant toute
intervention, des recherches approfondies
en amont : répertorier I’ensemble des
facteurs impliqués de facon directe ou
indirecte dans le processus de dégradation
du milieu et surtout, chercher a savoir
comment ces facteurs se conjuguent et
interagissent dans le temps et dans
I’espace.

La télédetection spatiale par le nombre
élevé de données, par I’homogénéité
synoptique conférée aux informations
transmises, par la  répétitivit¢  de
I’acquisition de ces données, trouve une

place privilégiee comme outil performant
de suivi de la dégradation et son évolution
[11,5,8,12]

Les images  satellitaires ~ sont
descriptives et elles apportent une
information  visuelle trés importante,
I’aspect multi-spectral des données de
télédétection offre un atout crucial dans la
caractérisation des objets dans une large
bande spectrale [12]

L’objectif  de cette étude est de
montrer d’une part, le potentiel de la
télédétection pour la caractérisation de
I’occupation du sol de la zone d’étude et
d’autre part son évolution spatio-
temporelle a partir des traitements
effectués sur deux images satellitaires de
Landsat de 2001 et de 1987.

1.1 Contexte géographique

Les Aures constituent une entité
géographique localisée a I'Est de I'Atlas
saharien. Cet ensemble de chaines de
montagnes tres escarpées est fortement
exposé au phénomene de dégradation
notamment dans sa partie sud, laquelle se
trouve en contact direct avec le Sahara.

Géographiquement, la zone d’étude se
localise au sud des Aureés (fig.1), entre les
méridiens 6° 29’ et 5°36° Est et les
paralléles 35°15” et 34°41” Nord.

La région se caractérise par de fortes
dénivellations sur de courtes distances [2].
Sur le versant Nord I’altitude varie entre
1200 m et 2300 m. sur le versant sud elle
descend a moins de 50 m (fig.2).

Sur le plan géologique, la région est
subdivisée en deux principaux domaines :
Les  formations  calcairo-marneuses
prédominent au massif de Beni-Melloul et
Dj.Mezbel. Les zones élevees sont
couvertes par des matériaux relativement
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durs (Grés et calcaire).

Les zones a basse altitude sont le
domaine des matériaux fins au nord et des
matériaux grossiers au sud. La dominance
des matériaux facilement érodables est un
élément qui accentue la dégradation du
couvert végétal en Aures sud.

La partie sud est le plus vulnérable.
Cette vulnérabilité est accentuée par des
pentes fortes au nord et moyennes au

centre et au sud. En effet, sur une distance
de 35 km on passe de 1700m a moins de
50 km d’altitude. Cette situation favorise
le ruissellement qui a son tour déclenche
les différents processus de d’érosion.

Le réseau  hydrographique  est
principalement endoréique. Les
écoulements  sont  temporaires et
I’irrégularité est parfois extréme.

T

0. B E 20 s} Ll

- balire s s

Zone d'étude

Légende

Althuds an (m)
[ EERIR
] 1ezo- oo
LR TR I
002 - 1200
i IR
B o - a0z
Bl oo

— TTiangle des limites du
masslf dee Aurée

e | imiitas e la Tona
d'érude

Figure 2. Orographie de la région des Aures par MNT.

Du point de vue climatique la zone
d’étude appartient au climat
méditerranéen semi aride (fig. 3),
caractérisé par un été sec et chaud et un

hiver frais sur les reliefs et doux dans la
plaine (fig. 4)
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Figure 4. Diagramme Ombrother mique.
2. METHODOLOGIE DE TRAVAIL

La démarche adoptée consiste a utiliser
des images satellitaires brutes de satellite
ameéricain Landsat 5 et 7 a des dates
différentes (27 avril 1987 et 10 avril 2001)
et un travail de terrain d’échantillonnages
pour la vérification de la réalité de terrain
afin d’effectuer une analyse thématique de
ce milieu, et pour visualiser les
changements globaux qui se sont produits
dans cette zone.

2.1 Critéeres de choix des images

satellitaire et des canaux multi-
spectraux
Le choix de type des images

satellitaires dépend de plusieurs critéres et
plus particulierement de la dimension

spatiale de la zone d’étude et le nombre
des scenes réduites [8,13].

Les images du satellite Landsat TM et
ETM+ présentent [|’avantage de couvrir
par une seule scene d’une grande
superficie «185 Km X 185 Km» et offrent
donc une vue synoptique du territoire
d’étude.

La zone pilote est couverte par les
scénes TM et ETM+ 1987/37, 2001/36, a
I’extraction d’images de dimensions
égales (2400 x1200 pixels).

Chaque objet naturel est identifié par sa
signature spectrale. Il ne réagit pas de la
méme facon le long du spectre
électromagnétique. L’analyse de Ila
signature spectrale des différents objets de
I’occupation du sol est une étape
importante pour le choix des canaux
ETM+ des scenes Landsat.

2.2 Composition colorée et amélioration
de la qualité des images

Dans cette étape, nous avons préféré
travailler sur la combinaison des bandes 1,
2 et 3; car sur cette combinaison de
canaux I’aspect visuel naturel des
différentes unités paysagéres est mieux
représenté et traduisant la réalité du
terrain.

Ceci a pu étre realise grace a la faible
corrélation des canaux et par la
concordance entre les bandes spectrales et
le theme se rapportant a notre étude.
L’ensemble des images des deux scenes a
subi un traitement d’amélioration de
contraste afin de parvenir a une
composition colorée mettant en évidence
la plus grande partie de I’occupation des
espaces (fig.5).
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3. MISSIONS DE
RECONNAISSANCE ET DONNEES
DE TERRAIN

Plusieurs missions de reconnaissance de
terrain ont été effectuées pour le repérage
et la connaissance d’un certain nombre de
parcelles représentatives des différents
types d’occupation du sol que [I’on
rencontre sur la zone d’étude. Avant
d’entamer les missions de repérage des
zones test a I’aide de GPS et des fiches
descriptives des stations
d’échantillonnage, nous étions amenés a
faire un travail préliminaire de la
classification supervisée (échantillonnage
sur image) (fig.6).

Enfin, aprés confrontation de I’image a
la réalité physique (composition colorée

Band
rouge

avec les informations récoltées sur terrain)
une généralisation de I’analyse de I’image
a été établie a partir des clés
d’interprétation. Cette généralisation a par
conséquent abouti a une typologie des
principales occupations du sol retenues
dans cette étude :

1 — Forét dense;

2 — Forét claire;

3 — cultures irriguees;

4 — Parcours ;

5 — Terrains rocheux;

6 — Sols sableux;

7 - Sols nus;

8 — Cours d’eau et terrains humides;
9 —Zones d’agglomeration.

y -";-";la?lis‘.“h'f:.l-’i.‘. e

Image composée

Figure 5. La composition colorée de 1’image satellitaire.

A

~
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Figure 6. Carte des points d’échantillonnage.
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4. CLASSIFICATION DE LA
COMPOSITION COLOREE

Le mode supervisé a été choisi pour
réaliser la classification du milieu de la
zone d’étude. La méthode du maximum
de vraisemblance a été retenue pour la
classification de la composition colorée
(fig.7). Cette méthode est considérée
comme une technique puissante de
classification [11,10].

composition colorée. Dés lors, en utilisant
le logiciel ENVI 4.0 (fig.8)

5. VALIDATION DE LA
CLASSIFICATION

Il est possible d’évaluer les
performances de cette classification en
évaluant le pourcentage et le nombre de
pixels correctement classes a I’intérieur de
chaque polygone test. La matrice de

confusion illustre cette performance. Cette
évaluation a été complétée par des visites
sur terrain visant a valider la classification
effectuée sur les images.

L’opération « classification » des
images a nécessite de  délimiter
spatialement les parcelles tests sur la

Données satellitaires

v

Terrain Amélioration du contraste Cartes topographiques
) 1/50000, 1/200000
v v

Mission

: Composition colorée
d’échantillonnage

v v

Validation de la classification
Réalité de |E
terrain Y
Correction géométrique de Extracteur des points
Restitution ] I'image classifiée d’appui
cartographique V

| Carte d’occupation du sol

Figure 7. Etapes de la réalisation d’une carte d’occupation du sol.

Figure 8. Technique de la classification de la composition colorée
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Gréace a cette interprétation nous avons
pu extrapoler pour ces zones présentant
des criteres de similitudes (teinte de
couleur, forme géométrique, signature
spectrale) qui s’approchent des zones
ayant subi une reconnaissance de terrain.
Les tableaux 1 et 2 illustrent cette
performance.

De cette analyse il ressort que malgré
les différents types d’images utilisées,
nous arrivons a avoir une performance

moyenne de la classification de I’ordre de
83.09%. Il est & noter que les confusions
qui existent entre les différentes catégories
de I’occupation du sol de la région d’étude
ont été levées grace a une interprétation
visuelle effectuée sur I’image classifiée.
Les parcelles test homogéenes sont
particuliérement bien classées, c'est le cas
des classes : Parcours, terrains rocheux, et
les cultures irriguées dont le pourcentage
de précision statistique (indice de
HELLDENZ2) est supérieur a 90%.

Tableau 1. Matrice de confusion de la classification de I’image TM de Landsat pour la
période de 1987.

Forét Forét ArCours Cultures Terrains sols Sols cours Zones Total en
dense Claire P irriguées rocheux nus sableux d'eau d’agglom. pixel
Forét
dense 20121 7233 2 2 0 0 0 0 0 27358
Forét 1494 10581 109 16 175 0 0 0 12375
Claire
parcours 9 72 15954 57 227 254 51 60 51 16735
Cultures
irriguées 189 353 36 686 45 7 2 0 7 1325
Terrains
rocheux 2 444 1155 16 8145 449 478 22 3 10714
fffj': 0 0 2821 16 284 10508 478 121 3 14231
sols
sableux 0 0 79 15 20 1123 11882 74 5 13198
goe‘;rj 3 7 479 180 2 70 217 1359 123 2440
Zones
d’agglom 0 19 89 106 33 70 39 57 243 656
Total en
pixel 21818 18709 20724 1094 8931 12481 13147 1693 435 99032

Tableau 2. Matrice de confusion de la classification de ’image ETM+ de Landsat pour la
période de 2001.

Forét Forét arcours Cultures Terrains sols nus sols cours Zones Total en
dense Claire P irriguées rocheux sableux d'eau agglom. pixel
Forét 6828
dense 4135 2574 16 5 94 0 3 1 0
Forét 602 14683 150 58 924 0 11 60 2 16490
Claire
parcours 1 143 17226 145 488 557 190 239 15 19004
Cultures
irriguées 2 229 30 2159 256 4 15 9 17 2721
Terrains 12 588 256 95 9815 234 235 21 0 11256
rocheux
sol nu 0 0 779 9 545 5463 1262 76 3 8137
sols 0 0 566 34 339 1427 8204 293 90 10953
sableux
cours 0 10 518 4 28 18 242 2413 103 3313
d'eau
Zones
agglom. 0 64 513 80 234 74 384 242 476 2067
Total en
pixel 4752 18291 20054 2626 12723 1777 10546 3354 706 80829
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Ces catégories d’occupation du sol sont
bien appréhendées et bien restituées, leur
précision cartographique est fidele avec
moins de 8% d’imprécision;

Les parcelles test dont le contenu
taxonomique correspond en fait a une
mosaique sont moins performants, citons
par exemple les classes : Forét dense,
claire et les sols sableux dont le
pourcentage de précision statistique ne
dépasse pas les 70%. Cela est di a une
certaine confusion entre ces parcelles. En
effet, sur les 10953 pixels affectés a la
classe des sols sableux 8204 se sont
trouvés bien classées.

En plus de la matrice de confusion,
nous avons procédé aux calculs
statistiques pour permettre la
détermination des pourcentages de
I’occupation du sol de chacune des
formations présentes dans la zone d’étude.

6. CONCEPTION DE LA CARTE
D’OCCUPATION DU SOL

La conception de la carte d’occupation
du sol, de I’image corrigée jusqu’au
produit fini, a nécessité deux étapes:

- Correction géométrique de I’image
classée ;

- Superposition des plans d’informations
sur la carte d’occupation du sol.

6.1 Résultats obtenus et Interprétation

Les reésultats obtenus sont représentés
sous forme de support cartographique
(fig.9) identifiant les diverses
composantes  de  I’espace  étudié,
notamment le couvert forestier, les
parcours et les cultures, afin de permettre
une analyse du processus du phénomene
de dégradation.

Dans le cadre de cette étude, I’accent a
été mis sur le traitement de données de
télédétection diachronique pour le suivi de
I’évolution de la dégradation dans un
milieu semi-aride.

Les differents traitements effectués sur
les deux scénes des images pendant la
période de 1987 et 2001 ont permis
d’obtenir la carte des changements
d’occupation du sol.

L’utilisation des données de
télédétection a travers la dynamique de la
couverture des sols et de la composition
colorée diachronique nous a permis de
mettre en évidence les différents
changements qui ont eu lieu entre 1987 et
2001. Ces changements concernent les
mutations des unités paysageéres dans cette
zone.

L’analyse de la carte des changements
pour toute la zone a montré I’impact de
I’effet anthropique reflété par I’extension
des zones d’agglomération.

En effet, I’observation du tableau 3 qui
représente les pourcentages des surfaces
d’occupation du sol déduit de la matrice
de confusion montre que :

Cette zone a subi des changements
importants qui se manifestent par une
réduction du couvert forestier dense de
I’ordre de 4 % qui semble étre liée a des
conditions climatiques séveres,
notamment, a la sécheresse qui a sévit
pendant le début des années 1990 [14,9],
ainsi qu’a des conditions anthropiques
défavorables telles que les incendies et les
exploitations abusives du bois [2]. Cette
régression de la forét dense a engendré
une extension d’une forét claire et des
parcours.
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Figure 9. Carte des changements d’occupation du sol entre 1987 et 2001 dans le Sud des

Aures.

Tableau 3. Comparaison des surfaces des unités d’occupation du sol.

Unité d’occupation du

Superficies en (%)

Superficies en (%)

sol 1987 2001
Forét dense 08,85 04.98
Forét Claire 11,42 15.20
Parcours 18,17 19.75
Cultures irriguées 02,40 05.37
Terrains rocheux 18.15 20.96
Sols nus 17,45 11.75
Sols sableux 11,86 11.04
Cours d’eau et zones hum 09,31 05.07
Zones d’agglomération. 02,38 05.84
Totale 100,00 100.00
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L’action anthropique a contribué, aussi,
a I’extension des zones d’agglomération
qui passe de 02,38% a 05,84%.

Les superficies des cultures irriguées
ont enregistré une augmentation de
02,40% a 05,37% au détriment des sols
nus et des terrains humides liés a
I”influence des cours d’eaux.

De I’observation des  résultats
précédents, nous  remarquons  une
dégradation du couvert forestier du nord
au sud et d’ouest en est.

7. CONCLUSION

A I’aide des données de télédétection
nous avons mis en évidence les grandes
recompositions spatiales des différents
types d’occupation du sol ainsi que leur
surface pour I’ensemble de la région
d’étude.

Les résultats obtenus a partir des
classifications des images satellitaires
montrent I’existence d’une dégradation
importante de la forét, des parcours et des
sols nus.

Cette étude multi dates représente un
diagnostic révélateur d’un phénoméne de
dégradation de ces régions aboutissant a
une regression considerable du couvert
vegeétal. Ce résultat constitue un indicateur
de déclenchement du phénomene de
désertification dans ces régions.

La carte d’occupation du sol reste un
document nécessaire et complémentaire
pour I’appréhension de I’évolution rapide
du phénoméne de dégradation et les
processus  associés. Pour cela, la
surveillance reguliere de ce phénomeéne
sur de longues périodes en utilisant les
imageries satellitaires de haute résolution
pourrait mieux évaluer le mécanisme
d’évolution sur le terrain
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Résumé

L’objectif principal de ce travail est de concevoir au sein de notre laboratoire un banc d'essai de fatigue et de
chocs thermiques. Il a été mis a profit, dans un premier temps, dans 1’étude de I’influence de la fatigue
thermique (180 — 550°C) et des chocs thermiques (20 — 600°C) sur la tenue au frottement et a 1’usure d’un
revétement en acier inoxydable austénitique AISI 304L. Ce revétement a été déposé par le procédé de
soudage T.1.G sur des éprouvettes en acier ferritique 42CD4. L'étude concerne 3 états différents du dépot :
sensibilisé, sensibilisé écroui en surface et hypertrempé. Les profils de microdureté des dépbts cyclées
montrent un adoucissement au niveau de la zone de liaison entre e substrat et le dép6t, par rapport au dépdt
de référence "brut de soudage'. On a constaté, que I'évolution microstructurale observé sur tous les dépdts
analysés au microscope optique, influe considérablement sur la cinétique d'usure et les pertes de masse,
surtout en surface. Nous nous sommes intéressé également a |'étude du frottement. On a constaté que son
évolution est irréguliére dans le sens de |'épaisseur et qu'il est indépendant des pertes de masse. L'analyse des
traces d'usure au MEB a démontré I'influence de |'état de surface sur les pertes de masse, surtout aprés chocs
thermiques; l'usure abrasive est aggravée par un désagrégement de la surface due a la corrosion.
L'écrouissage de la surface favorise la formation de fissures transgranulaires et diminue |'effet des chocs
thermiques sur les pertes de masse. Dans ce cas, |'usure passe d'une usure douce dite surcontrainte au début
vers une usure abrasive plus sévere en fin d’essai.

Mots clés : fatigue thermique; choc thermique; acier inoxydable austénitique; frottement; usure; soudage.
Abstract

The main objective of thiswork is to design an experimental set up for thermal fatigue and shocks analyses.
Initially, The influence of thermal fatigue (180-550°C) and of thermal shocks (20-600°C) on both friction
and wear of a coating is studied in an AlSI 304L austenitic stainless steel. This coating has been deposit by
T.1.G welding process on specimens made out of 42CD4 ferritic steel. The study concerns tree different cases
of deposits: sensitized, sensitized and strain hardened in surface and hyperquenched (not sensitized). The
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profiles of cycled microhardness deposits show a softening at the contact zone between the substrat and the
deposit, withj respect to the reference deposit (welding raw deposit). It is noted, that the microstructural
evolution observed in al deposits, as analyzed by optical microscopy, affects considerably the wear kinetics
and the rate of weight loss, especialy at the surface. It is also observed that friction evolution isirregular in
thickness direction and it is independent of the observed weight loss. Wear traces analysis by SEM
demonstrated the influence of surface quality on weight loss, especially after thermal shocks and abrasive
wear is aggravated by surface disintegration as a result of corrosion. The strain hardening of the surface
favors the formation of transgranular cracks and lowers thermal shock effetcs on weight loss. In this case,
wear evolves at the beginning, from soft wear called "overstress” towards a severe abrasive wear by the end

of the test.

Key words: thermal fatigue; thermal shocks; austenitic stainless stedl; friction; wear; welding.

1. INTRODUCTION

La détérioration des outils tels que,
cylindres de laminage,  rouleaux
d’entrainement de brame de coulée
continue ou toute autre piece soumise a
des sollicitations  thermiques,  est
principalement due, dans une grande
proportion, a la fatigue thermique [1, 2].
L’endommagement des couches
superficielles se fait alors progressivement
avec 1’augmentation du nombre de cycles
thermiques. L’amplitude du cyclage
thermique et la température maximale
sont des facteurs prédominants qui
accélérent le processus de dégradation de
la surface par déformation plastique puis
fissuration. Les chocs thermiques peuvent
se substituer a la fatigue thermique, s
certaines conditions thermomécaniques
sont remplies, le nombre de cycles
dutilisation serait aors plus limité [3].
L’usure et la corrosion sont ¢galement des
facteurs importants qui détériorent les
couches  superficidlles  [4]. Leur
interaction avec la fatigue thermique rend
I’é¢tude plus complexe, mais intéressante,
d’ou I’idée d’étudier, dans un premier
lieu, I’'influence de la fatigue thermique et
des chocs thermiques sur la tenue a
I’'usure d’un matériau principaement
connu par sa bonne tenue a la corrosion
[5]. Notre banc d’essai a été réalisé¢ dans
ce but.

2. PROCEDURES
EXPERIMENTALES

2.1 Banc d’essai de fatigue thermique

Notre choix sest porté sur l'acier de
type AISI 304L (tab. 1), il est largement
utilise dans l'industrie, notamment dans
les circuits de refroidissement des
centrales nucléaires[6, 7].

Tableau 1. Composition chimique de
I’acier 304L en % masse.

C Cr Ni  Mn Si S P

2% 1%
max  max

0,02% 19% 9% <0.03 <0.045

Il a été déposé sur des éprouvettes de
forme cylindrique en acier ferritique
42CDA4, par le procédé T.I.G. L’épaisseur
du dépdt est de 2 mm. Les dimensions ont
été calculées en fonction de la puissance
du générateur a hautes fréguences. Le
percage central permet la circulation de
I’eau de refroidissement (fig. 1). Le dépot
subit soit, un traitement thermique par une
hypertrempe a 1100°C suivi par un revenu
a 550°C, soit uniquement un traitement
meécanique. Ce dernier consiste en un
brunissage avec les conditions suivantes :
vitesse = 560 tr/mn ; avance=0.065mm/tr ;
diamétre de la bille en diamant 2 mm ; la
pression exercée par labille est égale a 20
a kgf, soit 196 N. Comme on a prévu des
dépdts sensibilisés sans traitement et une
éprouvette de référence avec dépbt
sensibilisé ne subissant pas de cyclage
thermique.

Dans la conception de notre dispositif
(fig.2), on s’est inspiré¢ de certains travaux
sur la fatigue thermique des aciers a outils
pour travail a chaud [1,8,9].0n a essayé,
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au mieux, de respecter certaines
conditions thermomécaniques supportées
par ’outil :

- le chauffage et le refroidissement
périodique de la surface

- le chauffage rapide qui assure un
gradient de température important entre la
surface et le coeur de I’éprouvette ;

- la phase de refroidissement plus lente
gue la phase de chauffage ;

- la forme cylindrique e le
refroidissement interne.

Nous avons concu un dispositif a
éprouvette fixe. Le chauffage en surface

Dépot

est assuré par un générateur haute
fréguence d'une puissance de 9 KW (8), il
permet davoir des montées en
température trés rapides, pour créer un
gradient de température suffisant entre les
couches superficielles du dépbt et le ceeur
de I'éprouvette.

Nous avons réalisé le cyclage thermique
entre 180 - 550°C, avec une duréede 75 s
pour chaque cycle, soit 18 s de chauffage
et 57 s de refroidissement. Le débit d'eau
et la puissance du générateur sont
réglables, ce qui nous a permis d'gjuster le
temps d'un cycle.

716

Figure 2. Schéma du banc d’essai de fatigue thermique. (Voir légende en page suivante).
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(1) table; (2) support; (3) et (4) entrée et sortie eau de refroidissement; (5) éprouvette;
(6) inducteur; (7) thermocouple; (8) générateur HF; (9) régulateur éectronique;

(10) digoncteur; (11) source de courant.

Le dépbt est chauffé rapidement en
surface par I'inducteur en spirale (6), qui
est relié au générateur HF (8), et dans
lequel est logée I'éprouvette (5). La
température est mesurée par le
thermocouple (7) de type K & réponse
rapide. Quand la température maximale
du cycle est atteinte (550°C), le
régulateur éectronique (9) donne le
signa au digoncteur (10) qui coupe le
courant, le générateur HF (8) Sarréte,
I'éprouvette n'est plus chauffée. L'eau qui
circule en permanence a l'intérieur de
I'éprouvette, assure son refroidissement,
une fois la température minimale atteinte
(180°C), le régulateur donne le signa au
digoncteur, qui met le générateur en
marche, et un nouveau cycle commence.
Le nombre de cycles a été fixé a 200 et
400 cycles.

On a auss réalisé des essais cycliques
de chocs thermiques (250 chocs
thermiques) sur des éprouvettes de la
méme forme et de mémes dimensions :
celles-ci sont chauffées par induction
jusqu'a 600°C puis refroidies rapidement
jusqu'a 20°C par un jet d'eau. Pour ce but,
on a db modifier le dispositif de fatigue
thermique.

Pour étudier le comportement au
frottement et a l'usure des dépbts cyclés,
nous avons découpé des échantillons en
forme de tranche de chague éprouvette.
Au cours de l'essai, I'échantillon est
disposé sur |'appareil de telle maniere que
la surface du dépbt soit en contact direct
avec le galet en 100C6 (fig.3).

La vitesse de rotation du galet et la
force normale Fy sont constantes (1020
t/minet 1556 N). Le schéma du
tribométre décrit dans lafigure 3 présente
tous les parametres géométriques qui
entrent dans le calcul du coefficient de

frottement.
3. RESULTATS ET DISCUSIONS
3.1 Evolutions microstructurales

Des travaux antérieurs ont montré
I’importance des évolutions
microstructurales dans le phénomene de
fatigue thermique des aciers inoxydables
austénitiques[10].

L’analyse macrographique montre,
aprés préparation et attaque chimique a
I’acide oxalique a 4%, une zone de
liaison de forme irréguliere entre le
substrat et le dépot. Cet aspect est di
principalement au procédé T.I.G qui
assure une solubilité importante du dépot
dans le substrat, d'ou une couche plus ou
moins épaisse et riche en chrome.

Avant cyclage thermique, la structure
de la zone de liaison du dép6t "brut de
soudage" dit de référence est purement
austénitique avec une morphologie
dendritique en surface, c'est la structure
typique d'un acier inoxydable a 19 % de
chrome. Les spectres EDS des points
ciblés (A), (B) e (C) de cette zone
(fig.4d), montrent qu'il y a variation de la
composition chimique dans le sens radial
de I'éprouvette; en effet, on a enregistré
au point (A) 21,52% Cr -6,94% Ni, au
point (B) 9,78% Cr-3,59% Ni (fig.4b) et
au point (C) 1,84% Cr -1,87Ni.

Apres cyclage thermique la structure
du dépbt "brut de soudage" évolug, il y a
formation de martensite au niveau de la
zone de liaison (fig.5). Celle-ci est due a
la diffusion de carbone. Le cceur a révélé
une austénite a gros grains plus ou moins
alongés avec une sous structure
dendritique et surtout une précipitation de
carbures métaliques en forme de
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chapelet aux joints de grains (fig.6), (fig.7).
identifiés aux RX comme du Cry Cs

Figure 3. Schéma descriptif du tribométre: (1) galet; (2) échantillon; (3) porte
échantillon; (4) tambour;(5) capteur; (6) interface; (7) ordinateur; (8) balancier de
chargement ; (9) poids; (10) moteur; (11) table.
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Figure 5. Formation de martensite aux Figure 6. Sructure austénitique avec

joints de grains du dép6t sensibilise. précipitation du carbure Cro3 Cg aux joints
FT200. degrains.
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Figure 7. Identification aux RX du carbure Cr,3Cgs au cceur du depot.

Au cceur du dépot non sensibilisé, on
observe de l'austénite et de la martensite €
formée daiguilles transucides localisée
au joint de grain (fig.8), induite par les
contraintes thermiques de trempe.

En surface, I'analyse micrographique
du dépdt sensibilisé aprés 400 cycles ne
révéle aucun endommagement, la
structure est austénitique a gros grains.
Par contre, a 250 chocs thermiques, le
dépbt présente des fissures importantes

de type a la fois intergranulaires et
transgranulaires.

En ce qui concerne le déepbt écroui
(traitement mécanique), la structure en
surface aprés 400 cycles est auss

austénitique, avec des bandes de
déformation dues au traitement
mécanique, sans endommagement (fig.
9). Par  contre, des  fissures

transgranulaires apparaissent en surface
apres chocs thermiques (fig. 10), la

déformation a froid engendre une sous
structure qui peut étre a l'origine de ce
phénomene.

Le dépbt hypertrempé présente, apres
seulement 200 cycles de chauffage et
refroidissement, des fissures
intergranulaires d’aspect faiencé (fig.11).
Ce sont les chocs thermiques qui causent
le plus de dommages au dépodt
hypertrempé, car en plus des fissures, il y
a corrosion intergranulaire  avec
détachement de grains de la surface
(fig.12).

L'opération de soudage ou le maintien
d'un acier inoxydable hypertrempé dans
la zone des températures comprises entre
500 et 800°C provogue la diffusion de
carbone en sursaturation aux joints de
grains et la précipitation de carbures
Crp3Cg riches en chrome. Il sen suit une
sensibilité a la corrosion intergranulaire,
phénomene qui caractérise les aciers
inoxydables austénitiques, a cause de
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I'existence de zones d'chromées [5]. La
propagation de la fissure suivra alors le
chemin de la moindre résistance, c'est-&
direlejoint degrain.

o\ g

. AR

_ f g
e U i . ’/1\ pm
Figure 8. Cceur du dépdt hypertrempé,

structure austénitique avec aiguille de
martensite.FT200.

Figure 9. Sructure austénitique avec
bandes de déformation.

250 pm

Figure 10. Bandes de déformation et
fissures transgranulaires. CT250.

Figure 11. Fissures inter-granulaires
d’aspect faiencé. FT200.
3.3 Essais d’usure et de frottement

Avant d’entreprendre 1’essai d’usure,
des profils de dureté Vickers 200
grammes, ont éé réaisés (fig.13), car
c’est un paramétre déterminant de
I’usure. La duret¢ du dépdt "brut de
soudage” est relativement importante
dans I’intervalle de profondeur allant de 2
a4 mm, qui coincide avec la zone de
liaison ou de dilution. La diffusion de
carbone du substrat ferritique vers cette
zone austénitique favorise, au cours du
soudage, la formation de martensite
nettement plus dure. La dureté maximale
dans cette zone est de 1’ordre de 600 HV.

Apres cyclage thermique (180° -
550°C), on enregistre un adoucissement
au niveau de la zone de liaison suite au
phénomene de revenu. A la surface et au
cceur, on constate par contre, un léger
durcissement par rapport au dépbt de
référence, qui est di en général aux
contraintes thermiques engendrées par le
gradient de température.

Les essais de choc thermique influent
peu sur la dureté, néanmoins, on observe
un léger durcissement au cceur du dépot,
did au refroidissement brusque (600-
20°C). Le brunissage durcit également la
surface sur une profondeur de 200 pm, la
dureté maximale enregistrée est de
I’ordre de 455 HV (fig.13).
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Dureté HV

Figure 12. Fissures et corrosion inter-
granulaire. CT 250.

700
—+—DR4 —-=—-DRES
600 ———-FT200 ---x---FT400

0 1 2 3 4 5

Profondeur (mm)

Figure 13. Profils de dureté du déepot
sensibilise  écroui en surface par
brunissage.

3.3.1 Coefficient de frottement

Pour le dépbt sensibilisé «brut de
soudage », le coefficient de frottement
augmente  nettement aprés  chocs
thermiques (fig.14), que ce soit a la
surface ou au cceur. Ce comportement est
lié probablement a 1’évolution de la
structure et a 1’endommagement du
matériau. Aprés fatigue thermique,
I’augmentation  du  coefficient de
frottement est par contre faible. Cela est
vraisemblablement le résultat d’une
évolution microstructurale faible et
limitée alasurface.

Pour le dépbdt hyper trempé, le
coefficient de frottement semble au
contraire diminuer avec 1’augmentation
du nombre de cycles, avec cependant, une

irrégularité persistante du coefficient liée
a ’hétérogénéité du dépot, surtout dans la
zone de liaison, lieu de diffusion et de
formation de  nouvelles  phases.
L’hypertrempe ne provoque pas de
durcissement mais évite la sensibilisation
du matériau par la mise en solution des
carbures dans les grains. Ce sont surtout
les contraintes de surface dues au cyclage
thermique qui, en durcissant le matériau,
devrait diminuer le coefficient de
frottement. Les résultats obtenus en
surface, aprés 400 cycles, sont assez
significatifs (fig.15).

Le coefficient de frottement du dépdt
écroui en surface, par brunissage, est
inférieur a la référence, que ’on attribue
au traitement mécanique qui améliore la
dureté des couches superficielles du
dépét (fig.15).
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Figure 14. Variations du coefficient de
frottement du dép6t sensibilisé.
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—s=— Dépot de référence écroui en surface

08 T  —— Dépot hypertrempé - FT400
= r —x— Dépot sensibilisé écroui en surface - FT400
% 077 /*\ —
g o067 % o
‘0: i /\
L 05 1
T 04t
L -
=
S ol \/—\
8 -
0’2 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Temps (M)

Figure 15. Variations du coefficient de
frottement en surface. FT400.
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Par contre, le dépbt écroui en surface,
aprés cyclage thermique, présente le
coefficient de frottement le plus éeve,
car aux contraintes thermiques s’ajoutent
les contraintes mécaniques, ce qui active
I’endommagement par fissuration et
décohésion (fig.15).

3.3.2 Cinetique d’usure

L’objectif est d’enregistrer chaque 10
minutes les pertes de masse par rapport a
la masse initiale de 1’échantillon, afin de
tracer des courbes de pertes de masse en
fonction du temps. On constate a premier
abord, une augmentation des pertes pour
tous les dépdts, par rapport au dépbt de
référence (fig.16, 18 et 19). Les chocs
thermiques semblent avoir un effet
davantage aggravant que la fatigue
thermique sur la cinétique d’usure du
dépbt sensibilisé (fig.16), et cela pendant
les 30 premicres minutes de 1’essai.

Pertes de masse (mg)

0 e
0 10 20 30 40 50 60
Temps (M)

Figure 16. Cinétiques d’usure du dépot
sensibilise.

Mis a part le léger pic observé a 30
minutes, 1’augmentation du nombre de
cycles de fatigue thermique n’a pas
d’effet notable sur le processus d’usure.
Les traces d'usure vues au MEB (fig.17)
montent des sillons ininterrompus et un
copeau déformé, caractéristiques d'une
usure par abrasion [11].

L’écrouissage en surface donne au
dépdt sensibilisé une meilleure résistance
a lusure des couches superficielles
soumises aux chocs thermiques (fig.18),
grdce a une améioration  des
caractéristiques mécaniques. Il 'y a
apparition encore une fois du pic a 30
minutes de 1’essai, il coincide avec la
zone de liaison, ce phénoméne semble
étre propre aux dépots sensibilisés. Cette
zone qui a été thermiquement affectée au
cours du soudage, est le lieu de
transformations  microstructuralestelles
gue: les précipitation de carbures, et de
transformations de phases.

Figure 17. Traces dusure du dépdt
sensibilisé FT200.

Les chocs thermiques augmentent
sensiblement la vitesse d'usure du dépét
hypertrempé, surtout, durant les 10
premiéres minutes ou on enregistre
jusqua 171 mg de pertes de masse
(fig.19).

Pertes de masse (mg)

Temps (mn)

Figure 18. Cinétique d’usure du dépot
sensibilisé écroui en surface.
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Ce comportement est attribué a
I'endommagement du matériau  en
surface. Les traces d'usure vues au MEB
(fig.20) le confirme; en effet, la corrosion
ataque de facon différenticlle les
congtituants du dépbt; tout autour des
carbures de chromes Cr,3Cs, la zone
déchromée est corrodée par l'eau de
refroidissement au cours des I'essais de
chocs thermiques, en formant des
microcavites.

600 T
500 T
400 T
300 T
200 T

100 T

0 10 20 30 40 5 60
Temps (M)
Figure 19. Cinétiques d'usure du dépot
hypertrempé.

Figure 20. Traces dusure du dépbt
hypertrempé. CT250. La fleche blanche
indique le sens du glissement.

Aing, la surface devient poreuse facile
a désagréger, ce qui augmente |'usure par
frottement. La méme observation a été
faite pour le dép6t sensibilisé soumis aux
chocs thermiques (fig.21).

Figure 21. Traces dusure du dépdt
sensibilise. CT 250

Au cceur, un cyclage thermique
relativement important (400 cycles)
accélére 1’usure; le grossissement de
grain pourrait en étre la cause, 1’influence
de la talle des grains sur la fatigue
thermique a été démontrée [12].

4. CONCLUSION

Les bancs d’essai de fatigue et de choc
thermique mis au point pour cette étude
semblent fonctionner correctement, ce
qui est d§a un résultat important
permettant une continuité a ce travail.
Quant aux résultats expérimentaux, on
note d’abord, un adoucissement de la
dureté au niveau de la zone de liaison des
éprouvettes cyclées en fatigue thermique,
par dimination des contraintes dues au
soudage, et un léger durcissement en
surface di au gradient thermique. On
observe aussi, une évolution de la
structure du matériau, d’abord au cours
du soudage puis au cours du cyclage
thermique, par grossissement de grain,
précipitation et coalescence de carbures
de type Crx3Cs, ce qui devrait influer
considérablement sur la cinétique d’usure
et les pertes de masse, surtout en surface.
Le coefficient de frottement évolue
également dans le dépbt au cours du
cyclage, mais d’une maniére irrégulicre,
et il n’est pas forcement lié aux pertes de
masse. L’écrouissage quant a lui, semble
favoriser la formation de fissures
transgranulaires et diminuer les effets des
chocs thermiques sur les pertes de masse.
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Ces mémes chocs thermiques qui, en
provoquant des fissures et une corrosion
intergranulaire augmentent les pertes de
masse en surface. Comme la résistance a
la fatigue thermique est auss dépendante
de la présence et de la nature des
contraintes  résiduelles, il serait
intéressant de poursuivre a ’avenir nos
investigations dans cette direction.

NOMENCLATURE
T.1.G | Tungsten Inert Gas

DRef | Dépot de référence (dépdt brut de
soudage)
FT200 | 200 cycles de fatigue thermique

FT400 | 400 cycles de fatigue thermique
CT250 | 250 chocs thermiques
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Résumé

Le phénomene mécanique appelé TRIP (Transformation Induced Plasticity), correspondant a une
déformation permanente induite par une transformation de phase, peut apparaitre lors d’une transformation
sous chargement extérieur comme lorsque la phase parente a été pré-écrouie. Le TRIP peut apparaitre en
particulier pendant des opérations de soudage d’aciers, lors de la ou des étapes de refroidissement. Le modéle
le plus courant qui permet de tenir compte d’'un pré-écrouissage de I'austénite pour prédire le développement
de TRIP (modéle de Leblond) s'est montré imparfait pour reproduire les résultats expérimentaux dans le cas
d’une phase parente pré-écrouie, d’aprés ce qu’ont montré Taleb et Petit-Grostabussiat. Ceci a donc motivé le
développement de méthodes alternatives, a savoir par éléments finis, pour tenter de mieux rendre compte par
modélisation de ces effets de pré-écrouissage. Cet article présente les investigations numérigues concernant
la transformation bainitique d’un macrovolume cubique dans le cas idéalisé ou un seul germe est présent au
centre du volume d’étude (ceci constitue un cas test), ainsi que dans le cas ou des germes apparaissent
aléatoirement dans I’espace et dans le temps selon une loi de distribution donnée.

Mots clés : Plasticité induite par transformation; modélisation micromécanique; transformation
diffusionnelle; éléments finis.

Abstract

The mechanical phenomenon called TRIP (Transformation Induced Plasticity), corresponding to a permanent
strain induced by a phase transformation, can be due to an externally applied load or to a pre-hardening of the
parent phase. TRIP can appear particularly during a welding operation on steels, during the cooling step(s).
The most currently used model which allows to take into account the pre-hardening of austenite for the
prediction of TRIP (Leblond model) has shown to be incorrect to reproduce the experimental results in the
case of a pre-hardened austenite, according to the work of Taleb and Petit-Grostabussiat. This has motivated
the development of alternative methods, with finite elements analysis, to try to improve the prediction of this
effect of pre-hardening. This article presents the numerical investigations concerning the bainitic
transformation of a cubic macro-volume. Two cases are treated: the ideal case where a single nucleus is
present at the center of the volume (test case); the case where nuclei appear randomly in space and in time,
according to a given distribution law.

Key words: Transformation induced plasticity; micromechanical modelling; diffusive transformation; finite
elements.

Auteur correspondant: lakhdar.taleb@insa-rouen.fr (Lakhdar Taleb)
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1. INTRODUCTION

Le phénoméne de plasticité de
transformation se manifeste lors d'une
transformation de phase solide-solide dans
un métal (phase y se transforme en phase
o par exemple) sous chargement avec une
contrainte externe constante inférieure a la
limite d'élasticité de la phase la plus molle
(phase y). Lors de la transformation de
phase, la différence de densité de volume
entre les deux phases a et y génére des
contraintes internes qui, sous chargement
externe, provoquent de la plasticité
microscopique dans la phase a. Ces
déformations plastiques induites par
transformation sont désignees par le TRIP
(TRansformation Induced Plasticity). D’un
point de vue microstructural, il y a deux
mécanismes qui peuvent expliquer ce
phénomeéne : le mécanisme de Magee [14]
et celui de Greenwood-Johnson [11]. Le
mécanisme de Magee est relatif au
développement de la transformation
martensitique sous forme de plaquettes
tandis que celui de Greenwood-Johnson
[11] est relatif aux différences entre les
caractéristiques des différentes phases. La
phase austénitique est en effet une
structure cubique a faces centrées, les
structures ferritiques sont quant a elles des
structures cubiques centrées. La différence
de compacité entre ces deux structures
induit un changement de volume lors de la
transformation. En I'absence de contrainte
appliquée, le tenseur microscopique des
contraintes internes est sphérique et seul le
changement de volume global est observé.
Par contre, l'application d’'une contrainte
externe entraine que le tenseur des
contraintes internes n'est plus sphérique,
ce qui induit une déformation irréversible
dans la direction de la contrainte
appliquée. Cette déformation permanente
n'étant observée que lors d'une
transformation de phase, elle se distingue
de la plasticité classique et on la nomme
plasticité de transformation.

L'importance relative de ces deux

mécanismes dépend de la transformation
considérée et de lacier étudié. Il est
géneralement admis que tous les deux
mécanismes sont présents pour les
transformations sans diffusion et les
transformations avec diffusion.

Un essai typique de Taleb et al [19] a
été exécuté pour évaluer le phénomene de
plasticité de transformation. Cet essai se
compose de 2 cycles thermo-mécaniques
sur le méme acier: test de dilatométrie
libre et test de plasticitt de
transformation. Dans ces deux tests,
l'acier est soumis au méme cycle
thermique qui meéne & la transformation de
phase austénitique au chauffage et a la
transformation de phase ferritique au
refroidissement. Durant le test de
dilatométrie  libre, I'éprouvette  subit
uniquement la variation de température.
Dans le second test, on applique une
contrainte externe inférieure a la limite
délasticité de l'acier dans sa phase
austénitique juste avant le début de la
transformation et on la maintient
constante durant le refroidissement.
Plusieurs auteurs ont proposé des modéles
associés a la plasticité de transformation ;
nous noterons généralement que pour
beaucoup de modeles, seul le mécanisme
de Greenwood-Johnson [11] est consideéré.
Parmi les modéles prenant en compte le
mécanisme de Greenwood-Johnson, le
plus courant est le modele de Leblond
[12,13]. Il permet par ailleurs de tenir
compte d'une pré-charge de l'austénite sur
la plasticité de transformation. Ce modele
a été éprouvé dans des cas d’essais
classiques de plasticité de transformation
et a montré de trés bonnes capacités
prédictives sous chargement uniaxial
comme biaxial (voir les travaux de Taleb
et al d’une part [19,21], et de Coret et al
d’autre part [23]). Cependant, comme cela
a été montré dans les travaux
expérimentaux de Taleb et Petit-
Grostabussiat [20,22], il s'est montré non
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satisfaisant pour reproduire les résultats
expérimentaux dans le cas ou la phase
parente (austénite) a été pré-écrouie, tant
pour la transformation martensitique que
pour la transformation bainitique. Par
exemple, une pré-déformation en traction
entraine un TRIP positif tandis qu’un
TRIP négatif ou presque nul est prévu par
le modele de Leblond avec le méme type
de pré-déformation. Ceci a donc motivé le
développement de méthodes alternatives,
a savoir par éléments finis, pour tenter de
mieux rendre compte par modélisation de
ces effets de pré-charge.

Les investigations préliminaires des
approches numeriques alternatives sur la
transformation diffusionnelle et
martensitique se basant sur les modéles
numeriques de Ganghoffer [8, 9] sont
présentées dans [2, 3, 15, 16]. Dans le
cadre de cet article, nous allons présenter
les investigations numériques avec la
meéthode des éléments finis concernant la
transformation bainitique considérée ici
comme diffusionnelle. En fait, il y a trois
cas de croissance qui ont été étudiés par
notre équipe dont le cas ou les germes
apparaissent aléatoirement en méme
temps dans un macrovolume; ceci a été
détaillé dans [2, 3, 24]. Deux autres cas
sont abordés dans cet article:

(i) la croissance périodique : les germes
apparaissent instantanément en étant
disposés selon un réseau cubique ; ceci
correspond a un cas d’étude simple et
rapide ayant fait I’objet de travaux
préliminaires pour des essais de plasticité
classique [4] ;

(if) la croissance aléatoire dans I’espace
et dans le temps qui correspond a un cas
plus proche de la realit¢ physique,
présenté pour les situations de plasticité
classique dans [25].

Cet article se compose de deux parties
principales : tout d'abord la modélisation
numérique pour les deux types de

croissance. Ensuite  les  analyses
numeériques sur les résultats obtenus pour
deux cas de chargement: chargement
classique et pré-écrouissage.

2. MODELISATION NUMERIQUE

2.1 Caractéristiques communes des
domaines d’étude

Comme indiqué par le modéle de
Ganghoffer et al. [8], on étudie un
macrovolume de forme cubique dont les
propriétés moyennes sont représentatives
des propriétés macroscopiques du milieu
dont est extrait le macrovolume. Quelques
hypothéses sont adoptées pour simplifier
le probléme : chaque phase est considérée
comme un matériau homogene ; la
transformation apparait au méme instant
aux eléements prédefinis qui constituent les
noyaux de transformation ; elle se propage
ensuite par le changement des propriétés
du matériau de la couche d’éléments
autour du noyau. La vitesse de
propagation est choisie spatialement
uniforme et constante dans le temps. A
partir de ces hypotheses, le milieu peut
étre considéré comme un systeme
composite biphasé, avec une matrice
formée par la phase parente (phase )
remplie d’inclusions constituant la phase
produite (phase a).

2.1.1 Décomposition de la déformation

Le tenseur de déformation totale E',
résultant de la simulation éléments finis,
est décomposée comme suit ; E* = E® +
E" + E ot E¥ est la déformation élastique
due a la contrainte de traction appliquée,
E" est la déformation de transformation et
E® est la plasticité de transformation ou
TRIP, qui correspond a la déformation
plastique issue du calcul éléments finis.
Cette  décomposition  est  valable
localement, en chaque point d'intégration,
mais aussi globalement, a I'échelle globale
du milieu en cours de transformation
comme a [léchelle dune éprouvette
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expérimentale.
2.1.2 Maillage

Un domaine d’étude, de forme cubique,
est discrétisé régulierement en n*n*n
éléments finis de forme cubique. Dans le
systeme de coordonnées (0, X, Yy, 2), le
cube se situe entre les points de
coordonnées (0, 0, 0) et (n, n, n). Le choix
d’utiliser des éléments hexaédriques a 8
nceuds est justifié dans la section 111.1.
2.1.3 Conditions aux limites et
chargement

Les calculs dans cet article sont
exécutés avec deux types de chargement:

o Essai de pré-écrouissage (fig.2a) : le
cube est soumis a un pré-écrouissage
juste avant la transformation puis celle-
ci s’opere sans qu’aucune charge ne
soit appliquée. L’observation d’une
plasticité se développant pendant la
transformation est significative d’une
interaction entre la plasticité classique
de la phase parente et le TRIP, tel que
cela a été exposé dans les travaux
expérimentaux de Taleb et Petit-
Grostabussiat [20,22].

o Essai & contrainte externe constante
(fig.2b) : c’est I’essai classique de
plasticité de transformation qui consiste
a appliquer une charge avec contrainte
bien inférieure a la limite d’élasticité de
la phase la plus molle (ici une
contrainte de traction a 24 MPa) avant
le début de la transformation et a
maintenir cette contrainte constante
tout au long de la transformation.

Dans les 2 cas précédemment citées, une
contrainte de traction est appliquée sur
une face du cube (face de x=n).

Le déplacement de la face x=0 suivant
la direction de I’axe x est bloqué :
Ux(x=0)=0.

L'hypothése suivante est acceptée
pour tous les calculs: les faces
latérales dont le vecteur normal est
perpendiculaire a la charge restent
planes et paralleles & la direction de
chargement tout au long de I’essai.

AT AT

. Bs ..........
A\ B >
t t
°x @ o4 (b)
sPH [ : :
s) STP

~Vv

i 4

Figure 1. Schéma de chargement: (a)
Essai de pré-écrouissage : une contrainte
"M supérieure a la limite d'élasticité
sk de l'austénite est imposee ; (b) Essai
classique de plasticité de transformation :
contrainte externe constante =™". T et ©
désignent respectivement la température
et la contrainte appliquée. Bs et Br sont les
instants de début et de fin de Ia
transformation respectivement.

214 Lois de
matériaux

comportement et

Les paramétres du matériau utilisés dans
la  transformation  bainitique  sont
déterminés a partir des mesures
experimentales de Taleb et Petit-
Grostabussiat  [18,19]  sur  I’acier
16MND5. Le tableau 1 fournit les
paramétres du matériau qui sont utilisés
dans cette étude pour 2 types
d’écrouissage :  isotrope  linaire et
cinématique linéaire. Les parameétres ont
été identifiés par la courbe de la contrainte
en fonction de la déformation axiale en
traction monotone. La deformation de
transformation est la  déformation
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macroscopique  directement liée au
changement de compacité entre les
phases. Elle a été mesurée par dilatométrie
libre.

2.1.5 Traitements numériques

Les calculs numériques sont exécutés a
I’aide du module éléments finis du logiciel
Zset développé a I’Ecole des Mines de
Paris et a ’ONERA, France (voir [5] ou
http://www.nwnumerics.com pour plus de
détails). Tous les calculs présentés dans ce
travail ont été effectués sur des PC
standards, sous Linux.

Tableau 1. Parametres matériaux des
phases pour le cas a écrouissage linéaire.
oy est la limite d’élasticité et H est le
module d’écrouissage linéaire.

EMPa) | u | O H

Déformation de
(MPa) | (MPa) | transformation

Austénite | 160000 | 0.3 107 2800

Bainite 160000 | 0.3 433 4500 0.0055

2.1.6 Cinétique de croissance

Une fois qu’un germe a été déterminé, la
transformation se poursuit dans la
premiére couche d’éléments se trouvant
autour du germe: son volume et ses
propriétés matériau passent de maniére
continue dans le temps a ceux de la phase
produite. Ensuite, la transformation
continue a progresser par diffusion
jusqu’a la 2°™ couche, 3°™ couche,... et
enfin a la derniere couche (transformation
compléte). Ceci est illustré sur la fig.2
pour le cas d’un germe central unique et
sur la fig.3 pour le cas de germes
aléatoirement placés dans le temps et dans
I’espace.

2.2 Cinétiques de germination
2.2.1 Croissance périodique

Pour le type de croissance périodique,
les germes sont supposés apparaitre

instantanément selon un réseau cubique
dans le macrovolume.

Supposant par ailleurs que la
transformation démarre au méme moment
en chaque germe et se poursuit a la méme
vitesse, le macrovolume garde une
microstructure périodique tout au long de
la transformation. Vu cette périodicité et
vu le chargement uniaxial exercé, on
convient sans peine que I’on peut réduire
le domaine d’étude a une cellule cubique
contenant un germe en son centre a
laquelle on applique les mémes conditions
limites qu’au macrovolume. Du fait des
conditions de  symétrie de la
microstructure et des conditions limites,
on réduit encore le domaine de calcul a un
huitieme de cellule. On obtient donc,
comme cela est représenté sur la fig.2, un
domaine cubique avec un germe en son
coin inférieur gauche, en (0, 0, 0) dans le
systeme de coordonnées (O, X, Yy, z). Ce
type de germination périodique permet de
réduire au minimum la taille d’un
domaine de calcul mais conduit a une
cinétigue peu fidéle a la physique:
I’évolution de z en fonction des étapes de
calculs —donc en fonction du temps- est
une fonction cubique du numéro d’étape
de transformation or il est a la fois
communément admis et
experimentalement observé que le taux de
croissance de z diminue en fin de
transformation.

Figure 2. Région occupée par la phase
produite aux deux premiéres étapes et a la
derniere étape de transformation pour le
cas d’une distribution instantanée
périodique de germes

84



http://www.nwnumerics.com/

Revue Synthése N° 18, Juillet 2008

H. Hoang et al.

2.2.2 Croissance aléatoire dans I’espace
et dans le temps

Le développement de ce type de
croissance est motivé principalement par
le souci d’étre le plus fidéle possible a la
physique : la situation dans laquelle des
germes apparaissent instantanément et
périodiquement est trés restrictive (assez
peu  représentative du cas de
transformations austéno-ferritique) du
point de vue de la microstructure générée
comme de la cinétique de croissance a
laguelle elle conduit.

Il est donc considéré ici que les germes
apparaissent en des positions aléatoires,
avec une loi uniforme gérant les
coordonnées des germes, et en des instants
aléatoires, avec une loi de probabilité de
germination uniforme que I’on peut faire
évoluer en fonction du temps ou de la
fraction volumique de phase produite,
notée z dans la suite. Ceci est illustré sur
la fig.3: tout d’abord, la transformation
commence par la germination initiale a la
1% étape. Ensuite, la transformation
progresse diffusionnellement dans les
couches autour de ces germes initiaux a la
2° étape alors méme que de nouveaux
germes naissent. La transformation
continue de la méme maniére jusqu’a la
fin de transformation. Dans nos travaux,
nous choisissons une loi uniforme et
constante de p pour [I’apparition des
germes, i.e. tous les germes ont la méme
probabilité d’apparition au cours de la
transformation.

Les conditions gérant la cinéetique de
croissance dans nos simulations sont en
partie celles de la théorie classique de
cinétique de croissance établie par
Kolmogorov, Johnson, Mehl et Avrami
(KIMA). La différence réside dans le fait
que notre domaine d’étude est fini alors
qu’il est infini dans la théorie classique.
Cependant, tel que cela a été exposé dans

[25], si I’on effectue plusieurs réalisations
de microstructures pour une probabilité de
germination p donnée et que I’on calcule
I’évolution de z moyennée sur I’ensemble
des réalisations, on obtient bien une
évolution en forme de sigmoide, cest-a-
direde laformez=1-exp (-at™) oum
est le coefficient d’Avrami et a le
coefficient faisant intervenir la probabilité
p et la vitesse de croissance.

L’étude préliminaire sur la cinétique
[25] a permis de constater que, pour les
ordres de grandeur de probabilité de
germination p (typiquement inférieur au
milliéme) et de taille de domaine n*n*n
(inférieure a 50*50*50 eléments), on ne
peut pas s’en tenir a une seule réalisation
de microstructure pour obtenir une
cinétique  représentative du  milieu
macroscopique duquel est extrait le
domaine.

Une solution simple consiste a adopter
I’hypothése d’ergodicité pour le milieu
d’étude et ce qui revient a considérer que
la moyenne d’ensemble sur des petits
domaines extraits aléatoirement du milieu
fournit les mémes propriétés qu’une
moyenne spatiale sur un volume trés
grand extrait du milieu d’étude (le
macrovolume). Dans I’approche présentée
ici, le macrovolume est donc décrit a
partir de plusieurs sous-domaines. Nos
premieres investigations nous ont permis
de constater qu’avec 30 réalisations de
microstructures dans des domaines a
18*18*18, on obtenait une cinétique
moyenne trés similaire & celle obtenue en
moyenne sur des domaines a 40*40*40 ou
a 70*70*70. La cinétique simulée dans
ces conditions étant indépendante de la
taille des domaines, on peut garder ces
conditions de moyennation et de taille de
domaine pour la modélisation EF du
TRIP. Ceci fait I’objet des sous-sections
3.1 et 3.2.
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Figure 3. Région occupée par la phase produite aux trois premiéres étapes et a la derniére
étape de transformation dans le cas des germes aléatoires dans I’espace et dans le temps.

3. RESULTATS NUMERIQUES EN
TERME DE TRIP

3.1 Analyse préliminaire: essais TRIP
classique

La premiére étape de I’analyse consiste
a effectuer des calculs préliminaires dans
le cas d’essais classiques de plasticité de
transformation pour évaluer I’effet du
nombre d’éléments du domaine ainsi que
I’effet du type d’éléments. On se place
dans le cas simple d’un domaine de calcul
contenant un germe central. Deux types
d’éléments hexaédriques a intégration
compléte ont été utilisés : éléments a 8
nceuds et a 20 nceuds. Les résultats sont
fournis en terme de TRIP en fonction de z
(la fraction volumique de phase produite)
par les fig4a et 4b relatives
respectivement aux éléments a 8 nceuds et
aux éléments a 20 nceuds: d’une part,
quel que soit le type d’éléments, une
courbe asymptote est atteinte alors que le
nombre d’éléments est augmenté. Par
ailleurs, en comparant les courbes
asymptotes de fig.4a et fig.4b, il apparait
que z est tres peu affecté par le type
d’éléments. Ainsi donc, pour peu que le
nombre d’éléments du domaine soit
suffisamment  grands  (supérieur a
20*20*20), les prédictions obtenues dans
le cas d’un domaine a un seul germe
central sont indépendantes du maillage.
Les éléements a 8 nceuds étant moins
gourmands en ressources numeériques, il
est donc décide d’effectuer la suite de
cette étude avec ces éléments.

On s’intéresse maintenant au cas de la
germination aléatoire dans le temps et
I’espace, pour une loi d’écrouissage
isotrope et une loi d’écrouissage
cinématique ainsi que pour 2 probabilités
de germination. Les résultats sont
présentés sur les fig.5a et 5b, en terme de
TRIP en fonction de z, pour des domaines
a 18*18*18 élements.

Le premier constat est que la forme des
courbes est preservee par rapport au cas
de domaines a germe unique. Sachant que
le cas périodique est en bon accord
qualitatif et quantitatif avec les résultats
experimentaux de Taleb et al. [18, 19]
concernant la transformation bainitique de
I’acier 16MNDD5, la modélisation a germe
aléatoire peut dores et déa étre
considérée comme prometteuse,
qualitativement s’entend. L’écart
quantitatif entre les deux modélisations de
TRIP est a associer aux cinétiques : elles
different tant sur le plan quantitatif que
qualitatif pour des valeurs de probabilité
de germination p supérieure & 10°. Pour p
tendant vers 0 sans s'annuler, on retrouve
cependant le cas a un germe unique. Ceci
est cohérent avec les résultats : plus la
probabilité est faible, plus le TRIP
augmente et se rapproche de celui calculé
dans le cas de germe unique.

Un autre constat porte sur I’effet de la loi
d’écrouissage : dans cet essai classique de
plasticit¢  de  transformation,  sous
chargement externe constant, son effet
reste faible: [I’écrouissage cinématique
fournit un TRIP de I’ordre de 15% plus
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Figure 4. Effet de la taille de maillage (Sub-Dom) sur le TRIP en fonction de z (fraction
volumique de phase naissante) sous contrainte externe en traction pour le cas d’un
domaine a un germe central et pour un écrouissage isotrope linéaire. (a) Eléments a 8
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d’écrouissage linéaires, isotrope et cinématique respectivement.

faible que celui fourni avec I’écrouissage
isotrope.

3.2 Transformation
écrouissage

avec  pré-

On s’intéresse maintenant au cas ou la
phase parente, austénitique, a été pré-
écrouie alors que la transformation
s’opere sous chargement externe nul.
Signalons que dans ce cas, les résultats
expérimentaux de Taleb et Petit-
Grostabussiat  montrent  une  léger

développement de TRIP (dit
« d’interaction »), ce qui indique qu’il
existe une interaction entre la plasticité
classique et le TRIP car a défaut de cette
interaction, le TRIP reste nul.

A titre d’analyse préliminaire, I’étude
est effectuée pour un domaine de
dimensions 18*18*18 éléments, contenant
un germe central unique. Trois différents
chargements de pré-écrouissage ont été
imposés, en compression (fig.6a) et en
traction (fig.6b), pour les valeurs absolues
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de contrainte suivantes: 180 MPa, 200
MPa et 220 MPa. Que ce soit en
compression comme en traction, le pré-
écrouissage dans un sens induit le
développement de TRIP dans le sens
inverse si I’écrouissage cinématique est
utilisé pour décrire la plasticité de chacune
des phases. Par ailleurs le TRIP
d’interaction est d’autant plus élevé en
valeur absolue que le pré-écrouissage est
important, ce qui est en accord avec les
résultats expérimentaux. Si I’écrouissage
isotrope  est utilise, aucun TRIP
d’interaction n’est prévu. Afin de mieux
reproduire quantitativement les résultats
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experimentaux, qui se situent a mi-chemin
entre les résultats fournis par les 2 types
d’écrouissage, il faudrait donc explorer le
cas d’une loi d’écrouissage non-linéaire
combinant de maniére additive les
contributions de I’écrouissage isotrope et
celle de I’écrouissage cinématique.

Dans la configuration de modélisation
ou les germes naissent aléatoirement, seul
le pré-chargement de 180 MPa en
compression a été abordé. Fig.7a fournit
les résultats pour la probabilite de
germination p=0.0001. Fig.7b est relative
a p=0.001.
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Figure 6. Effet de la loi d’écrouissage sur le TRIP pour un domaine a 18*18*18
éléments contenant un germe unique central, soumis a une pré-écrouissage (180MPa,
200MPa, 220MPa). (a) En compression. (b) En traction.

0.008 T

-0 180WPs —F— at

Ln-Kin 1800Ps. - a0 E

]
0.005 -
g
-
(a) ¥ |
0.004 o
i
| |
0.003 5
o b
i "

0.002

]
0.001 .

] e O | Tt o e BN B
-0.001
nz2 04 i8] 0.8

z:wzlume fraction o prod.ct pizse

“RIP

2.0043

Lin-lsz 180M%a —— »
qoge  Lim<ir1a0vra e Y

9.2035 ('U) —

0.003

.

2.0023

0.002

20073

0.001

¢
10005 S

e B emrerid,

o 02 0.4 e a3 1
z: volume frection of produst phase

e d o

Figure 7. Effet de la loi d’écrouissage sur le TRIP pour des domaines a 20*20*20
éléments contenant des germes aléatoires, soumis a une pré-déformation en compression

de 180MPa. (a) p=0.0001. (b) p=0.001.
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Comme pour le cas de germination

périodique, I’écrouissage isotrope ne
permet pas de prévoir un TRIP
d’interaction, tout du moins pas

significativement et le TRIP d’interaction
obtenu avec I’écrouissage cinématique est
de signe inverse a celui de la pré-charge.
On observe par ailleurs que le TRIP
d’interaction est d’autant plus grand que la
probabilité de germination p diminue ce
qui conduit a la méme conclusion qu’en
section 1l1.1, selon laquelle en faisant
tendre p vers 0 on ferait tendre la
configuration aléatoire vers la
configuration a un germe central unique.

4. CONCLUSION

Ce travail présente une nouvelle
approche par la méthode des éléments
finis du calcul de la plasticité induite au
cours d’une transformation de phase
diffusive. Le principal intérét de cette
approche réside dans le fait qu’elle ne
prend en compte aucune hypothese
particuliere quant a la distribution spatiale
des champs mécaniques car elle consiste a
calculer numériquement, en chaque point
d’un volume en cours de transformation,
I’équilibre mécanique local permettant
d’accommoder les interactions entre
phases. Alors que des travaux
préliminaires ont été consacres au cas
d’un volume de transformation dans
lequel les germes naissent instantanément
et périodiquement dans I’espace, I’objet
du présent article est de présenter une
évolution de la modélisation numérique
vers une situation plus fidele a la
métallurgie ou les germes naissent
aléatoirement dans I’espace et dans le
temps. Un des constats immediats est que
la distribution spatiale et la cinétique de
transformation jouent un rdle important
sur la quantitt de TRIP formée.
L attention est portée particulierement sur
le cas d’essais avec pré-écrouissage de la
phase parente et transformation sous
charge nulle. En effet c’est pour ce type
d’essais que les modéles micromécaniques

basés sur le mécanisme de Greenwood-
Johnson (faisant appel a des hypotheses
sur les champs mécaniques) sont les plus
susceptibles de fournir de mauvaises
prédictions. Les résultats intermédiaires
exposés présentement montrent une tres
forte capacité de I’approche numerique
par éléments finis pour reproduire les
observations expérimentales d’interaction
entre plasticité classique et TRIP. Dans
l'avenir, cette étude sera d’abord
complétée par une analyse de I’effet de
taille de domaine et sera étendue a des cas
de probabilité plus faible. La modélisation
sera exploitée en relation avec de
nouveaux essais expérimentaux menés par
notre équipe.
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Résumé

Cette étude est basée sur une analyse expérimentale des performances de coupe de plaquettes de fraisage en
carbure métallique ISO P35. La premiére série est non revétue et I’autre revétue avec une simple couche de
(TiN). Les essais sont réalisés en fraisage a I’aide d’une fraise a surfacer de type tourteau a huit dents lors de
I’usinage de I’acier ISO C18. L’objectif est le suivi, d’une part de I’évolution de I’usure en dépouille de ces
plaquettes en fonction du temps, et d’autre part de la rugosité en fonction des conditions de coupe et de
I’usure. Les résultats expérimentaux obtenus permettent d’établir des modeles mathématiques exprimant la
relation qualitative et quantitative entre les éléments du régime de coupe et les paramétres technologiques
exprimés par la durée de vie (T) et la rugosité arithmétique de la surface usinée (Ra). L’analyse des résultats
a fait ressortir que les plaquettes revétues sont de trois a quatre fois plus performantes. Ce qui permet
également d’'obtenir des surfaces usinées de meilleure qualité. En effet, la valeur de Ra est réduite de moitié
pour les régimes a grandes vitesses de coupes et faibles avances.

Mots clés : Fraisage; carbures métalliques; revétements d’outils; usure; acier 1SO C18; Rugosité.
Abstract

This study is based on an experimental analysis of cutting performances for two nuances of metallic carbides.
The first carbide insert is uncoated and the second is coated with one layer of (TiN). The tests are realized
under face milling of ISO C18 steel using a surfacing cutter with eight teeth. The objective of this study is to
follow the evolution of tool wear according to time and to assess roughness according to both cutting
conditions and wear rates. The results allowed establishing mathematical models relating the work conditions
and the technological parameters such as tool life and machined surface roughness (Ra). Analysis of the
results showed that the coating inserts have 3 to 4 times better performance in terms of tool life in
comparison with the uncoated ones. In terms of surface quality, the value of the absolute roughness is
reduced by half under high cutting speeds and small feed rates per tooth.

Key words: Face milling; metallic carbides; tool coatings, wear; steel C18; roughness.
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1. INTRODUCTION

Les fraises monoblocs en acier rapide
travaillent avec des vitesses de coupe
limitées a de 60 m/min. Les opérations de
réaffitage sont longues et onéreuses.
L’avenement des carbures métalliques
frittés sous forme de plaquettes insérées
dans les corps de fraises avec des
géométries de coupe appropriées, a permis
I’usinage des aciers avec des vitesses de
coupe allant jusqu’a 200m/min [1,2]

Le progres réalisé dans le domaine du
traitement des  surfaces par les
revétements par dép6ts chimiques (CVD)
et physiques (PVD) a permis d’usiner les
matériaux les plus difficiles a faconner
avec de grandes vitesses de coupe [3,4].
Les revétements simple couche et
multicouches des plaquettes en carbure
métalligue  sont  actuellement  trés
employés pour I’usinage des métaux durs
comme les aciers a outil traités et les
fontes trempées [4-6].

L’usure des outils est un processus de
destruction de couches superficielles, qui
conduit a la modification progressive de la
forme et de I’état de surface de la partie
active de I’outil. Elle affecte également la
géométrie de I’outil, la température, les
efforts de coupe, la précision d’usinage et
la rugosité de la surface usinée. Elle se
traduit par un arrachement de petites
particules de métal des surfaces d’attaque
et de dépouille principale et auxiliaire de
I’outil [7,8].

Il est a noter que I'usure des outils de
coupe se manifeste dans des conditions de
travail beaucoup plus difficiles que celles
des pieces de machines. En effet la
pression spécifique dans les surfaces de
contact de pieces de machines ne dépasse
pas quelqgue MPa et la température
d’échauffement est inférieure a 100°C,
alors que la pression spécifique dans les
surfaces de contact de la partie active d’un
outil est de I’ordre de 1000 & 2000 MPa et
la température d’échauffement peut

atteindre 1000°C et parfois plus [8,9].

Il est & noter également que par rapport
au tournage, le fraisage reste un procédé
peu étudié. Il possede la particularité
d’étre un processus de coupe
interrompue.

En effet en fraisage I’évolution de
I’'usure de I’outil ne dépend pas d’une
seule plaquette de coupe mais de toutes
les dents constituant I’outil fraise. Au
cours du fraisage d’ébauche et de semi —
finition I’augmentation de I’avance par
dent et de la profondeur de passe sont
recommandées par les fabricants d’outil
pour les matériaux les plus courants, les
operations de finition sont conditionnées
par la précision dimensionnelle et
géométrique des pieces usinées et
particulierement I’état de surface et la
résistance aux déformations [17].

Dans cet article nous étudions
I’influence des parametres du régime de
coupe au cours du fraisage (surfacage) sur
la tenue en service de I’outil fraise pour
les plaquettes en carbure P35 non revétues
et revétues d’une couche de nitrure de
titane par dép6t (PVD). Nous proposerons
également des modeles mathématiques
prédictifs qui expriment les relations de la
durée de vie T et de la rugosité
arithmétique Ra en fonction de la vitesse
de coupe V, I’avance par dent fz, et la
pénétration radiale ay.

2. PROCEDURE EXPERIMENTALE

Pour augmenter la fiabilité des résultats
et de satisfaire le caractere complexe et
aléatoire du processus de coupe, les essais
ont été réalisés d’aprés la methode
classique de longue durée, associée a celle
de planification des expériences [11].

2.1 Equipements utilisés
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2.1.1 Machine-outil

La machine outil est une fraiseuse
verticale, de marque soviétique modéle
6H11, ayant une puissance sur la broche
de 4,5 kW, (fig. 1).

Figure 1. Fraiseuse verticale, modée
6H11

2.1.2 Matiére usinée

Les éprouvettes des essais (fig. 2) sont
en acier C18 pour traitements thermiques.
La composition chimique et les
caractéristiques mécaniques de cet acier
sont données dans le tableau 1.

Tableau 1. Composition chimiques et
caractéristigues mécaniques de I’Acier
C18.

Composition Chimique Caractéristiques Mécaniques
. Rm,
C| Si P Cr \% HRB AL %
MPa
0,18/ 0,174 | 0,05 | 0,035 [Traces| 77 60 10

2.1.3 Outil de coupe

L’outil de coupe utilisé (fig. 3) est une
fraise a surfacer del00 mm de diamétre,
ayant huit dents en carbure métallique de
nuance ISO P35. Elle a respectivement la
géomeétrie et les désignations 1SO sont les

suivantes: 00=11°, yo = 3° K, = 75° et
SPMR 12 03 08, (pour les plaquettes non
revétues) et SPMR 12 03 12, (pour les
plaquettes revétues).

Figure 2. Eprouvettes d’essai en acier
C18
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Figure 3. Détails de I’outil fraise et de la
plaquette.

2.1.4 Appareil de mesure de I’'usure

Pour mesurer I’'usure des dents de la
fraise, un microscope optique d’atelier
modele MMN-2 ayant une précision de
mesure de I’ordre de 5um (fig. 4) a été
utilisé. L’appareil est équipé d’un
dispositif spécial porte fraise permettant le
contrble des plaquettes de la fraise sans
nécessité de démontage des plaquettes.
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2.1.5 Appareil de mesure de I'état de
surface

La rugosité de la surface usinée a été
mesurée avec un rugosimétre de marque
japonaise modeéle Surf test 111 178 (fig.5)
ayant deux vitesses de déplacement
2mm/sec et 6mm/sec et doté d’un systéme
a palpeur inductif.

Figure 4. Microscope optique modée
MMN-2

Figure 5. Rugosimétre Surf test |11 178.
2.2 Conditions de coupe

Pour quantifier I’effet des conditions de
travail sur les parameétres technologiques
étudiés nous avons varié les éléments du
régime de coupe dans les intervalles

suivants :

V= (60 + 150) m/min ; f, = (0,02+0,2)
mm/dent, a, = (1+2,5) mm et une valeur
constante a;=98mm

Les essais ont été effectués a sec.

La valeur de I’indice d’usure admissible
VB retenue selon la norme 1SO est
0,35mm.

3. RESULTATS ET DISCUSSION
3.1 Résultats de I'usure de la fraise

Les essais d’usinage sont réalisés
conformément a un plan d’expériences
comportant 3 parametres (V, fz, ap) ayant
chacun 2 niveaux et 8  sites
expérimentaux. Le résultat étudié ici est
I’usure. La valeur retenue est la hauteur
de I'usure en dépouille moyenne mesuree
pour chaque plaquette de la fraise.

3.1.1 Traitement graphique de I’usure
des plaquettes

Les résultats du suivi temporer de I’usure
moyenne des dents de la fraise pour
différentes combinaisons du régime de
coupe sont exprimés graphiquement par
les figures 6 et 7. Le traitement graphique
de ces résultats a permis la détermination
des tenues (tab. 2). Le traitement
statistique des résultats fournis dans le
tableau 2 a permis la déduction des
modéles mathématiques (1) et (2)
respectivement pour les plaquettes non
revétues et revétues. Ces modeles
expriment la relation entre les paramétres
de sortie durée de vie T (en min.) et les
parameétres  d’entrée  (V, f, ap).
L’adéquation de ces modéles est exprimée
par le coefficient de corrélation global
R=0,959.

e 6.432
To &)

0.984 ¢ 0%l 0.082
z P
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Tableau 2. Tenues en fonction des différentes combinaisons du plan des expériences

N° Parametres d’entrée Paramétres de sortie Tenue
Essais T, mn
Valeurs codifiées Valeurs naturelles Plaquettes
X; X X3 \Y f, ap Non Revétues
revétues
1 -1 -1 -1 60 0,02 1 490 1400
2 +1 -1 -1 150 0,02 1 90 575
3 -1 +1 -1 60 0,2 1 45 215
4 +1 +1 -1 150 0,2 1 30 120
5 -1 -1 +1 60 0,02 2,5 370 1250
6 +1 -1 +1 150 0,02 2,5 220 360
7 -1 +1 +1 60 0,2 2,5 45 230
8 +1 +1 +1 150 0,2 2,5 22 80
0,8mm et 1,2mm. Le traitement statistique
8.544 de résultats permet la déduction du
T= € @) modele mathématique (3), exprimant la
0.977 £ 0704 0.376 relation entre la rugosité et (V, f,, ap).
z p

3.1.3 Evolution de l'usure propre a
chaque dent de la fraise

Au cours des essais, nous avons relevé

la valeur de I’usure de la face de dépouille
propre a chaque dent (plaquette) de la
fraise. Les figures (8 et 9) montrent
I’évolution de I'usure propre a chaque
dent non revétue de la fraise en fonction
du temps pour deux régimes de coupe
différents. Les figures (10 et 11) montrent
I’évolution de I'usure propre a chaque
dent revétue de I’outil.

Un microscope électronique a balayage
permet d’avoir les photographies des
plaquettes figures (12-16) pour suivre
I’évolution de I'usure et d’étudier sa
morphologie.

3.2 Résultats de la rugosité de la surface
usinée

Le tableau 3 montre les différentes
valeurs de la rugosité arithmétique Ra de
la surface usinée pour les huit
combinaisons du régime de coupe pour les
plaguettes non revétues et revétues ayant
respectivement le rayon du bec égal a

L’ adéquation de ces modéles est exprimeée
par le coefficient de corrélation global qui
est en I’occurrence R=0,976.

4309 0,295 0142
et

Rae 3)

0,557

Vv

0,479
a, (4)

0,850

7194 ¢ 0,962
e f,

Ra=

Vv

3.3 Influence de [I’usure sur la qualité
de la surface usinée

Au cours des essais d’usinage nous
avons procédé au suivi de I’évolution de
I’état de surface en fonction de
I’accroissement de I’usure. La figure 17
montre I’évolution de la rugosité de la
surface usinée en fonction du temps
d’usinage pour le régime de coupe de
finition (régime 2), pour les deux nuances
de plaquettes testées.

4. ANALYSE DES RESULTATS

L’analyse des courbes d’usure (fig. 6 et 7)
et des valeurs de la tenue (tab. 2), montre
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que la vitesse de coupe a I’influence la
plus marquée sur I’usure, suivi par
I’avance et enfin la profondeur de passe.
Ce degré d’influence est quantifié par les
valeurs absolues des exposants du modéle
mathématique (1) [9].

Avec I’augmentation de la vitesse de
coupe et de I’avance, la température dans

la zone de coupe augmente ce qui accélére
le processus de I’usure. Par conséquent la
tenue diminue [10]. La faible influence de
la profondeur de passe s’explique par le
fait qu’avec I’augmentation de celle-ci la
surface de contact entre I’outil et la piece
s’accroit ce qui ameliore les conditions
d’évacuation de la chaleur de la zone de
coupe.

Tableau 3. Rugosité Ra en fonction des différentes combinaisons du plan des expériences.

Paramétres d’entrée Paramétres de sortie
Rugosité Ra um
N° Valeurs codifiées Valeurs naturelles Plaquettes
Essais
X X5 X3 \Y/ f, ap Non Revétues
revétues
1 -1 -1 -1 60 0,02 1 2,5 1,025
2 +1 -1 -1 150 0,02 1 1,42 0,583
3 -1 +1 -1 60 0,2 1 3,81 6,56
4 +1 +1 -1 150 0,2 1 2,9 1,818
5 -1 -1 +1 60 0,02 2,5 2,6 0,765
6 +1 -1 +1 150 0,02 2,5 1,505 0,610
7 -1 +1 +1 60 0,2 2,5 5,2 7,236
8 +1 +1 +1 150 0,2 2,5 3,25 5,14
06
= i |y B f .
7 T
[ k] — 5
% 04 EsgaiZ
N A
é 0.3 ——Eszzaid
=
= E/ / / ——FEszaif
wHa % ~— Essaib
E "
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Figure 6. Evolution de I’'usure VB moyenne en fonction du temps pour les huit régimes de
coupe (plaguettes en carbure P35 non revétues)
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L’analyse des graphes représentant
I’'usure en fonction du temps des
plaquettes de la fraise pour les huit
régimes de coupe conformément au plan
des expériences montre d’une maniere
générale la méme tendance. L’analyse de
I’usure propre a chaque dent (fig. 8-11)
fait apparaitre que les dents de la fraise
s’usent d’une maniére différente bien
gu’elles travaillent dans les mémes
conditions. Pour les régimes forts (vitesse
de coupe et avance élevée), nous avons
remarqué la disparition accidentelle de la
partie active a cause du détachement de
petits  morceaux  situation  appelée
ébréchure [2,9,12].

Cet état de faits n’est pas inédit la nuance
de carbure meétallique P35 présente un
certain degré de fragilité relative [2,12].
En fraisage les dents travaillent en
présence de chocs, pour les régimes de
coupe séveres nous avons enregistre la
rupture du bec de certaines plaquettes. De
maniére générale, les revétements a base
de nitrure de titane (TiIN) donnent une
meilleure résistance a I'usure [9]. Dans
nos tests les carbures P35 revétus simple
couche de nitrure de titane donnent de
meilleurs résultats du point de vue

résistance a Il'usure. En effet lors de
I’usinage de I’acier C18, les tenues des
plaquettes revétues sont environ quatre
fois plus grandes que celles non revétues.
Ceci notamment pour les réegimes ou les
vitesses de coupe sont élevées et les
profondeurs de passes sont faibles. Pour
les régimes a  faibles  vitesses
(V=60m/min), les plaguettes en carbures
revétus permettent des valeurs de tenue
importantes ce qui favorise leur emploi
pour les opérations d’ébauche et de semi
finition. Les résultats obtenus dans cette
étude sont confirmés également dans les
travaux [3-5]. L’ analyse des
photographies de I’usure prises sur le
microscope électronique a balayage
montre que lors du fraisage dans les
conditions d’usinage citées, I’usure de la
face d’attaque n’a pas eu lieu. Sur cette
surface on observe simplement I’adhésion
de certains morceaux du copeau. Par
contre sur la face en dépouille I’usure se
manifeste par une bande non uniforme et
d’une profondeur variable et arbitraire.
L’examen révéle en outre que I’usure des
plaquettes est accompagnée d’écaillage
provoqué par I’adhésion du copeau sur la
surface de dépouille (fig. 12-15)
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Figure 8. Evolution de I’usure individuelle des huit plaguettes non revétues de la fraise
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Figure 10. Evolution de I’usure individuelle des huit plaquettes revétues de la fraise
(Essai 3: V=60m/min, f,=0,2mm/d, a,=1mm, a.=98mm)

L’analyse des résultats de la rugosité chaque palier de I’éprouvette pour les
arithmétiqgue Ra de la surface usinee de differentes combinaisons du régime de
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coupe, montre que la valeur de la rugosité
la plus faible est obtenue au cours de
I’expérience 2 avec les parametres,
V=150m/min, f, = 0,02mm/d, a,= 1mm.
Cela est en parfaite conformité avec la
littérature [9,15,16]. L analyse de I’aspect
micrographique de la surface usinée par le
fraisage de face montre que les surfaces
fraisées présentent des sillons (trajectoires
décrites par I’aréte tranchante et le bec de
la dent). Plus la distance entre les sillons
est faible, (avance par dent faible) plus

I’aspect micrographique de la surface
usinée est lisse. Lorsque I’avance par dent
augmente pour une méme vitesse de
coupe, la distance entre les sillons laissés
par le passage des dents de la fraise
devient plus importante, I’état de surface
se trouve ainsi dégradé. Les plaquettes
avec un rayon du bec r = 1,2mm donnent
un état de surface meilleur que celui
obtenu par les plaquettes ayant le rayon
r=0,8 mm.
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Figure 11. Evolution de Iusure individuelle des huit plaquettes revétues de la fraise
(Essai 8 : V=150nVYmin, f=0,2mnvd, a,=2,5mm, a;=98mm)
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Figure 12. Plaquette P35 non revétue
(copeau adhérent)

Figure 13. Usure en dépouille de la plaquette
non revétue
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Figure 15 : Amorcage de I’usure sur
le bec revétue

Figure 14. Epaisseur du revétement TiN

V=150m/min
fz=0,02mm/d

Figure 16 : Usure en dépouille aprés
300 min de travail avec plaquette
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Figure 17. Influence du temps d’usinage sur la rugosité de la surface usinée carbure
revétue et non testées avec (V= 150m/min ; fz= 0,02mnvdent ; a,= 1mm, a.=98mm)

5. CONCLUSION

L’étude expérimentale a permis
I’établissement de I’évolution de I’usure
VB moyenne pour une fraise tourteau a 8
dents pour I’usinage d’un acier 1SO C18
de résistance mécaniqgue Rm=60MPa. La
détermination des tenues de la fraise a
plaquettes rapportées en carbure P35 non

revétues et revétues de TiN en fonction
des parametres du régime de coupe V, f,,
ap. Les modéles mathématiques exprimant
la tenue en service des plaquettes et la
rugosité arithmétique Ra en fonction des
parametres de coupe sont importants pour
I’établissement des abaques de choix des
conditions d’usinage de plus en plus
précises. La résistance a l'usure des
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plaquettes revétues en TiN est de quatre
fois celle des plaguettes non revétues.
Suite au meilleur comportement a I’usure,
les plaquettes revétues ont données une
qualité de surface meilleure que celle
obtenue par les plaquettes non reveétues.
Malgré le travail dans les mémes
conditions les dents de la fraise s’usent
differemment. L’étude menée a montré
que les revétements en nitrure de titane
sur les plaquettes ISO P35 permettent
d’augmenter considérablement la durée de
vie de [Ioutil fraise. Ce revétement
contribue également a I’amélioration de
I’état de surface et particuliérement pour
les régimes a grande vitesse V et faible
avance par dent f;.

PERSPECTIVES: Cette étude est suivie
d’une autre qui traitera le comportement
de ces nuances a revétement TiN pendant
le fraisage des aciers 1SO C45 et 1SO
100Cr6. En plus, une étude expérimentale
comparative est en cours de réalisation
sur les performances en fraisage des
plaquettes de coupe a revétements simple
et multicouches.
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