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Résumé

Nous avons élaboré par pulvérisation cathodique magnétron DC des couches minces nano structurées en
alliages de fer-Silicium Fe,Si,. Le comportement a la corrosion en milieu chloruré (H,O - 3,2 g/l NaCl) a
été analysé. Nous avons constaté que les meilleures performances électrochimiques sont obtenues pour les
structures amorphes (teneur élevée en silicium). La résistance de transfert de charge (Rt) et la résistance de
polarisation (Rp) présentent, en fonction de la concentration en silicium, les mémes évolutions.

Mots clés : pulvérisation cathodique magnétron ; films minces ; nano structure ; corrosion ; alliages Fe-Si.
Abstract

Fe,,Siy thin films were obtained by DC magnetron sputtering on glass substrates. The alloys were prepared
from pure Fe and Si targets. The alloys were grown up to a thickness of about 5 um. The corrosion behaviour
of Fe,.,Siy alloys containing 4~38 at. % Si, in 3, 2 % NaCl solution was studied. The results of potentiostatic
and electrochemical impedance spectroscopy (EIS) tests are discussed and linked to the composition and the
morphology of thin films. It is suggested that Si contributes greatly to passivation in case of high iron silicon
alloys.

Key words: cathode sputtering magnetron; thin films; nanostructure; corrosion; alloys Fe-Si.

1. INTRODUCTION

Les alliages de fer-Silicium (FexSiy)
sont des matériaux importants, largement
répandus dans des circuits électroniques et
magnétiques, et jouissent d’un excellent
rapport qualité/prix. Ce succes est lie aux
propriétés particulieres qu’un ajout de
silicium procure au fer [1]. Le mécanisme

de la corrosion atmosphérique des ces
alliages est un phénomeéne, de nos jours,
bien connu [2, 3]. Il a été discuté, sur la
base de réactions électrochimiques, et
étudiée en utilisant les méthodes
électrochimiques et autres techniques. Les
produits de corrosion formés sur ces

Auteur correspondant: guenfoudfatma@yahoo.fr (Fatma Guenfoud)
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alliages «la rouille », se composent
fondamentalement d’oxydes de fer, tel que
les oxy-hydroxydes ferriques et d’autres
oxydes relatifs aux éléments d’addition
[4,5].

Le processus de la corrosion des
matériaux a 1’échelle nanométrique
demeure un sujet d’investigation d’une
grande importance car les propriétés liées
a la surface telles que les propriétés de
dureté, de résistance a l'usure- frottement,
électriques, thermiques, magnétiques, et
optoélectroniques, en dépendent.

Un intérét particulier a été porté aux
couches de siliciure de fer en épitaxie sur
silicium Si (111), Si (100)...ou des
variétés de phase FexSiy ont été mises en
évidence. En revanche trés peu d’intérét a
été consacré a la résistance a la corrosion
des couches minces en FeSi. Le silicium
aurait également un role positif dans
I’accroissement de la résistance a la
corrosion dans I’eau [6].

Notre objectif est d’¢élaborer des
couches minces en Fe-Si par
copulvérisation cathodique magnétron a
différent pourcentage de silicium dans une
atmosphere inerte d’Argon et de les
caractériser du point de vue physique
(composition chimique,
microstructure...). Ces couches peuvent
servir comme capteur  magnétique
travaillant dans des milieux agressifs, une
attention particuliere a été portée a leur
comportement électrochimique.

2. MATERIAUX ET TECHNIQUES
EXPERIMENTALES

2.1 Elaboration des couches

Les films, dont les compositions
chimiques sont présentées au tableau 1,
ont été élaborés par pulvérisation
cathodique  triode  magnétron  (co-
pulvérisation de cibles de Fer pur et
Silicium pur), en présence d’une
atmospheére d’argon de haute pureté
(Pression 10™ Pa). Les substrats sont des
lames de verre. La technique d’élaboration

des couches minces et le schéma du
dispositif sont détaillés dans une
précédente publication [7]. Dans le
tableau 2 ont été regroupées les conditions
expérimentales d’¢laboration.

Tableau 1. Composition chimique silicium
exprimée en atomes % Si, obtenus par
E.D.S

N° Echantillons FeSi | 1 2 3 4 5

at% Si (moy) 4| 97 | 18 | 32 |38

Tableau 2. Conditions expérimentales

d’élaboration par copulvérisation
cathodique magnétron
T° de substrat (K) <400
Pression de travail (Pa) 04
Tension cible fer pur (V) -400
Intensité cible Fer (A) 3
Intensité cible Silicium (A) variable
Densité de courant —substrat (mA.cm?) 0.45
Condition de fonctionnement "triode"

Filament : Intensité (A)/ Tension (V) 40/20
Anode : Intensité (A)/ Tension (V) 5/25
Distance cible-substrat (mm) 80
Vitesse de dép6t (um.h™) 5

2.2 Caractérisation des couches et
moyens d’investigation

Les analyses électrochimiques ont été
réalisées sur un équipement de mesure de
type EG&G 263. L’¢lectrode de référence
étant en calomel Sature (ECS), la contre -
électrode en platine et la solution : Eau
distillée a 3.2 % NaCl, température
ambiante (25 + 1°C), aérée avec agitation
modéree.

Les échantillons ont été également
caractérises par diffraction des rayons
Xsur un Diffractometre INEL de
longueur d’onde A (CoKa) avec un
détecteur en d’arc de cercle (120°). Une
exposition de deux heures (2h) étant prise
pour toutes les analyses.

3. RESULTATSET
INTERPRETATIONS
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3.1 Structure des dépots

Les résultats DRX (Fig. 1b) montre que
les films n’ont pas la méme morphologie
structurale.

Les dép6ts renfermant de 4 % at. Si
jusqu’a 18 at. % Si, sont essentiellement
constitués d’une solution solide Fe-Si de
structure  cubique centrée avec une
distance réticulaire a= 2,86 +0.002 A
proche de celle du fer a. Cependant pour

AccV  Spot Magn

les films a forte teneur en Si (32 at. %Si et
plus) les diffractogrammes des rayons X
présentent des structures amorphes.

La micrographie par microscopie
électronique a balayage (MEB) de la
figure 1.a montre 1’aspect d’une couche
mince de 4 % at. Si sur substrat en acier.
On y remarquera un film trés dense avec
une uniformité d’épaisseurs (7 £0,5 um).

Enrobage

Couche en Fe,Siy

Substrat en acier XC32

110
b)
200 211 220 310
A A * A
] ] ]
: : : :
— 1 ] ! 1
© | 1 : |
=) : : ' P
Sl L
—~ T TS
| 1 ! |
P . ! L 4
+ t )
20 40 60 80 100 120
20

Figure 1. (a) Micrographie MEB donnant [’aspect d 'un dépot de 4 % at. Si sur substrat en
acier. (b) Diffractogrammes DRX des dépots en alliages de fer-Silicium Fe,Si, obtenus par
co-pulvérisation triode magnétron. Les chiffres 1, 2, 3, 4, 5 correspondent aux

compositions chimiques en % at. Si du tableau 1

L’allure des autres couches, quelque
soit leur teneur en Si, semble étre de
méme aspect avec tout fois une légére
difféerence en  épaisseur due a

I’introduction de 1’azote dans le plasma
réduisant son pouvoir de pulvérisation [7]
3. 2 Analyses électrochimiques
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En présence d’ion CI, le potentiel libre
Ey se stabilise au bout de une heure et

Ceci est di probablement a la nature des
phases en présence. Les courbes de

demi (1h30”) autour de 400 mV/ECS pour polarisation obtenues pour tous les
des films renfermant des faibles teneurs en échantillons sont représentées dans la
Si et tendent vers des potentiels plus figure 2.
cathodiques avec 1’accroissement en % Si.
18 at. %SI T T T T T T T T a
/ 9.7at. %Si ~
| 4at %Si § : \ sy
; ‘V\ M\ E
< L
(@]
2 i
5
o -
-
_77 | | | | | | | |
-800 -600 -400 -200 O 200 400 600 800 1000
E (mV/ECS)
| 32at.%Si e S e e e e L
/ 38at. %Si o~ |
4 -
s |
= =t -
< |
= |
S 6F -
g 7t -
1 f
-87 ! ! ! ! !

! !
80 -0 -

! !
-0 0 10 20

E (MV/ECS)

Figure 2. Superposition des courbes de polarisation potentiodynamiques apres deux
heures d’immersion dans une solution aqueuse NaCl 3,2%, T=25°C, aérée (a) pour les
structures cristallines (b) pour les structures amorphes

On remarquera que les structures
amorphes  présentent de meilleures
performances par rapport aux structures
cristallines et on peut donc dire que
I’anoblissement du matériau est favorisé
par une teneur du silicium de plus en plus
grande. Ceci se traduit par une densité du

courant plus faible donc une tres bonne
capacité de résistance de polarisation Rp
(Tab. 2). Ce comportement ne peut étre
attribué aux seuls effets de la teneur en
silicium; En effet la nature des phases
formées comme produits de la corrosion,
joue également un role important pour les
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surfaces des alliages de fer-Silicium
(Fe,Siy) [8]. Les diagrammes SIE,
représentés dans la figure 3, confirment

stationnaires.
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D’une part le silicium accroit la
résistance de transfert de charge (Rt)
(Tab. 3) et d’autre part, les valeurs les plus
élevées sont obtenues pour les structures
amorphes.

Tableau 3. Résultats des analyses
électrochimiques pour les structures
amorphes
%at. | lI<corr> E<corr> Rp Rt

Si | (uA/cm?) | (mV/ECS) | (Ohms/cm?) | (Ohms/cm?)
4 37,05 -550 673 425

97 | 2948 -400 264 381

18 19,72 422 1665 1205

32 | 3,082 -450 789 816

38 | 3558 -540 8555 6336

4. CONCLUSION

Des films minces nano structures en
alliages de fer-Silicium Fe;,Six ont été
élaborés par pulvérisation cathodique
triode magnétron et le comportement a la
corrosion en milieu salin (H,O a 3,2 g/l
NaCl) a été étudié.

Jusqu’a une concentration 18 at%Si les
dépdbts sont monophases, solution solide
de fer et de silicium de structure cubique
centré  (c.c). Au-dela de  cette
concentration (32 at. %Si et plus), les
dépdts sont de plus en plus amorphe.

L’¢tude ¢électrochimique en mode
stationnaire, pour les dépbts a
concentration en Si modérée (moins de 20
at%Si) a montré que ces dépdts ont un
comportement analogue aux alliages
massif de FeSi. Clest-a-dire que la
protection se fait par formation d’un film
passif dont [’activité est accrue en
fonction du milieu corrosif (rupture
fréquente du film passif) ainsi qu’une
aptitude a la corrosion généralisee (non
localisée).

Pour les dépdts de concentration élevée
en Si, nous avons remarqué une
passivation importante (palier étalé) et
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presque sans activité (non rupture du film
passif) et bien entendu, une prédisposition
a la corrosion généralisée sans localisation
(pas de piqgarations).

Les diagrammes SIE obtenus ont
confirmé les résultats précédents : a savoir
une résistance de transfere de charge
importante pour les dép6ts a forte
concentration en Si. En revanche, les
structures amorphes présentent une
meilleure résistance a la corrosion.

Références

[1] B. Fukuda et K. Matsumura,
Transactions On Magnetics, IEEE, Vol. 5,
1984, p. 1533.

[2] S. Suzuki, E. Matsubara et T.
Komatsu, Corrosion Science, Vol. 49,
2007, p. 1081.

[3] Y. Takahashi, E. Matsubara et S.
Suzuki, Mater. Trans., Vol. 46, 2005, p.
637.

[4] M. Stratmann, K. Bohnenkamp et
H.J. Engell, Corros. Sci., Vol. 23, 1983,
p.969.

[5] M. Stratmann et J. Muéller,
Corros. Sci., Vol. 36, 1994, p. 327.

[6] T. Hirata et M. Naoe, Corrosion
resistive Fe-Si-B films with low H[c] and
A[s] by reducing the high energy of y
electrons in tetrode sputtering, J. appl.
phys., Vol. 73(2B), Issue 10, 1993, p.
6226-6228

[7] P. Briois et A. Billard, Surface and
Coating Technology, Vol. 201, 2006, p.
1328.

[8] U. Wolff, F. Schneider, K.
Mummert et L. Schultz, Corrosion, Vol.
56, Issue 12, 2000, p. 1195.



Revue Synthése N° 22, Décembre 2010 N. Benrachou et al.

Caractérisation de trois huiles d’olive issues de trois cultivars de 1'Est
algérien

Nora Benrachou®, Cherifa Henchiri® et Zeineddine Djeghaba’

b Département d'agronomie,

Centre universitaire, El Tarf 36000, Algérie.

2 Département de biochimie,

Université Badji Mokhtar, BP 12, Annaba 23000, Algérie.
% Laboratoire de Chimie Organique Appliquée,
Université Badji Mokhtar, BP 12, Annaba 23000, Algérie.

Accepté le 28/07/2010
gadla
83 ‘,‘";;L@_g\@ﬁ(@)ﬁ}a&m‘M)Lﬁ)s\p\@m\g;;Jumy\zﬁ:sww\Qquummm
Gy O i Al all o2 Al IS (e, 2y yaesli 535 dansall Galaa ) (AiliasS 5o 5l) Lguailiad 48 yeal 4 5l
040,80 84,23 %0 Jane sl dnaia sl dasall alan W) (o A 5 (g 435S0 1 Ll il (e g 5330
O LS 308V Aland A ST Ly 5 Jany Las 79,19 % "S5 81,06 % M) 5" Chia
4,28 9,98) (111,40 — 5,69) "S5 "Ady " Slia¥) (e ) 2l g pull L 5 Lgim gan s
& 4 Alaall dalill e daan ) JiS) Al MAL ) ' Bia ) ey (SO 7,86 — 4,11 )5 (k) sl
2yl 35 i lad el C18:3 0 3 (0,77 %5 C18 :2 @ 6 (= 14,26 % 45 pall dawsall [alaal
! il ST A e A el (5 08 2y 8352 50 (000) "ol 5" O sl

& mlay 5t (alea scilival ¢ 513y  alidal) cilaldl)
Résumé

Dans cette ¢tude, nous avons caractérisé trois huiles issues de trois variétés d’oliviers a huile qui sont tres
répandues dans 1I’Est algérien : Limli, Blanquette et Bouricha. Les paramétres suivants ont été déterminés :
caractéristiques physico-chimiques, composition en acides gras et composition en triglycérides. Les résultats
obtenus ont montré que la variété Limli donne une huile plus insaturée que les deux autres variétés étudiées,
soit en moyenne 84,23 % d’acides gras polyinsaturées contre 81,06 % et 79,13 % pour Bouricha et
Blanquette respectivement. Ceci confére a cette huile une sensibilité aux oxydations. En effet, ses indices
d’acide et de peroxyde sont les plus élevés (5,69 et 11,40 pour Limli, 4,28 et 9,98 pour Bouricha et 4,11 et
7,86 pour Blanquette. Cependant, la variété Bouricha est la plus intéressante sur le plan nutritionnel a cause
de sa richesse en acides gras essentiels (14,26% de C 18:2 o 6 et 0,77 % de C18:3 o 3). Concernant la
composition triglycéridique, la trioléine (OOO) est présente en quantité tres importante dans les trois huiles
avec une teneur plus élevée pour la variété Limli.

Mots clés : Huile d’olive ; Variétés ; Acides gras ; Triglycérides.
Abstract

In this study, we tried to characterize three oils resulting from three varieties of olive —trees wich are very
wides pread in the East of Algeria, namely Limli, Blanquette and Bouricha. For that we have determined the
following parameters: physico-chemicals characteristics, fatty acids composition and triglycerides
composition. The results obtained showed that the Limli variety contains more unsaturated than the 2 other
studied varieties: 84, 23% of AGPI against 81, 06 % and 79, 13 % for Bouricha and Blanquette respectively.
This , confers on this oil sensitivity to oxidation , its peroxides and acid values are the highest (5,69 and
11,40 for Limli , 4,28 and 9,98 for Bouricha and 4,11 and 7,86 for Blanquette). However, the Bouricha
variety is most interesting in the nutritional level because of its high concentration on essential fatty acids
(14, 26 % of C18:2 @ 6 and 0, 77 % of C18:3 ® 3). For the triglycerides composition, triolein (OOO) is
present in very large quantity in three oils, with a higher content for Limli.

Key words: Olive oil; Varieties; Fatty acids; Triglycerides.

Auteur correspondant: n_benrachou@yahoo.fr (Nora Benrachou)
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1. INTRODUCTION

Parmi toutes les matiéres grasses
alimentaires, 1’huile d’olive occupe une
place de choix dans les traditions
culinaires mediterranéennes dont elle a
toujours fait partie. Par ailleurs, ses
propriétés avérées et potentielles, lui ont
valu d’occuper, ces derniéres années, une
place essentielle dans la recherche
nutritionnelle moderne [1].

En terme de production, 1’ Algérie, pays
du bassin méditerranéen, malgré un climat
trés favorable a la culture de 1I’olivier, se
positionne largement aprés 1’Espagne,
I’Italie et la Tunisie qui sont de gros
producteurs d’huile d’olive dans le
monde.  Elle  posséde, cependant,
d’importantes ressources oléicoles dont
les superficies actuelles sont de 1’ordre de
180000 ha. Selon les projections du
PNDA (plan national de développement
agricole), ces superficies atteindront dans
quelques années 583000 ha [2].

Malgré la richesse variétale de
I’oliveraie algérienne, peu de travaux ont
été entrepris pour évaluer la qualité des
huiles produites, laquelle est devenue une
prioritt au regard des exigences du
marché international et du Conseil
Oléicole International. La qualité d’une
huile est I’ensemble de ses
caractéristiques  physico-chimiques et
sensorielles permettant son classement en
les différentes catégories définies par la
norme commerciale du Conseil Oléicole
International COI (2001) [3].

La qualité de I’huile d’olive vierge est
influencée par plusieurs facteurs, tels que
les techniques culturales, les conditions
saisonniéres, 1’état des drupes, le stade de
maturation, la variété, la méthode de
cueillette, les techniques d’extractions,
etc. [4, 5].

Lors de notre recherche
bibliographique, nous n’avons rencontré
quun  nombre  restreint  d'études
Systématiques s’intéressant aux cultivars
locaux. Parmi ceux eétudiées, citons la
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Chemlal, la Sigoise et I’Azeradj [6]. Il
existe cependant plusieurs autres variétés
a huile réputées qui, & notre connaissance,
n'ont pas fait I'objet de recherche a ce jour.
Parmi ces variétés, trois d’entre elles sont
trés répandues dans I’Est du pays, a savoir
Limli, Bouricha et Blanquette. Ces trois
variétés représentent environ 50% de
I'oliveraie de I'Est Algérien, laquelle est

répartie sur quatre aires oléicoles : Jijel,
Mila, Skikda et Guelma [2].
Ce travail a pour objectif la

caractérisation des huiles issues de ces
trois variétés par la détermination de leurs
caractéristiques physico-chimiques et leur

composition en acides gras et en
triglycérides. Ces données serviront
notamment  pour une  éventuelle

appellation d’origine contrélée et leur
protection contre les fraudes [7].

2. MATERIEL ET METHODES
2.1 Echantillons

Les olives ayant servi a I'extraction des
huiles (5 kg d’olives pour chaque variété)
sont prélevées au niveau de la station
expérimentale d'arboriculture de Sidi-Aich
(wilaya de Béjaia). L’extraction des huiles
a été effectuée de maniére traditionnelle
au laboratoire juste apres récolte des
échantillons.

2.2 Présentation des variétes [8]
2.2.1 Limli

C'est une variété a huile assez précoce
qui s’étend de l'oued Soummam, Sidi-
Aich, Bejaia Ksar, Akbou jusqu’a Jijel a
une altitude de 300 a 400 métres environ.
Elle représente prés de 8 % du verger
oléicole algérien. Les fruits sont petits, de
forme ovoide et ont une teneur en huile de
15a 16 %.
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2.2.2 Blanquette

Cette variété a huile représente environ
20 % du verger oléicole de I'Est algérien.
Elle est localisée surtout dans la région de
Guelma et s'étend de l'oued EI Kebir a la
Tunisie. Les types de Blanquettes se
confondent par des caractéres constants
avec la variété Chetoui du nord de la
Tunisie. Ces variétés ont été surtout
répandues par greffage depuis la période
coloniale.

2.2.3 Bouricha

Elle représente environ 5 a 6% du
verger oléicole. On la rencontre dans I'Est
du pays. Son fruit est relativement gros (3
a 5 g) avec une teneur en huile de 16 a 20
%. Cette variété est utilisée en huilerie et
en conserverie (olive de table).

2.3 Extraction

L’huile est obtenue par extraction a
froid par la méthode traditionnelle qui
consiste en un broyage, malaxage, ajout
d'eau tiede (25 a 30°C), puis récupération
de I’huile par décantation.

2.4 Méthodes d’analyses

2.4.1 Caractéristiques physico-
chimiques

Les échantillons sont filtrés a travers
du sulfate de sodium et conservés a 4°C
au réfrigérateur. Les méthodes utilisées
pour la détermination des caractéristiques
physico-chimiques sont celles décrites
dans la norme CEE [9].

La teneur en huile, qui est un parametre
de tres grande importance économique, est
déterminée par extraction a I’hexane.

L’acidité exprimée en gramme d’acide
oléique par 100g d’huile, est la teneur de
I’huile d’olive en acides gras libres
résultant de 1’hydrolyse des triglycérides.
Elle est déterminée par titration d’une
quantité d’huile dissoute dans un mélange
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éthanol/éther
éthanoique.

L’indice de peroxyde, exprimé en
milliéquivalent d’oxygeéne actif par
kilogramme  d’huile  (meqg/kg) est
déterminé par oxydation de l’iodure de
potassium avec libération d’iode et
titration de celui-ci par le thiosulfate de
sodium ; ce parametre nous renseigne sur
le degré d’oxydation des huiles.

L’indice de saponification représente la
quantité de potasse exprimée en mg
nécessaire pour transformer en savon les
acides gras libres et les glycérides
contenus dans un gramme de corps gras. |l
permet de déterminer le poids moléculaire
d'un  corps  gras. L’indice  de
saponification  est  déterminé  en
mélangeant un volume d’huile avec de la
potasse suivie d’une titration avec de
I’acide chlorhydrique.

L’indice d’iode nous renseigne sur le
degré d’insaturation de I’huile. C’est le
nombre de grammes d’halogéne fixé par
100 grammes de produit. Il est déterminé
a I’aide du réactif de Wijs et titré avec une
solution de thiosulfate de sodium.

La détermination de 1’insaponifiable
est basée sur la saponification de I’huile
en milieu éthanolique et extraction de
I’insaponifiable a 1’éther éthylique.

Les coefficients d’extinction spécifique
nous renseignent sur 1’état d’oxydation
des huiles dont la conséquence est la
formation de produits primaires et
secondaires, en particulier des dicétones et
des cétones insaturées qui absorbent la
lumiére vers 270 nm. Il est déterminé a
I’aide d’un spectrophotomeétre
U.V/Visible (PERKIN-ELMER Lambda
2) utilisant une solution de 1% d’huile
dans le cyclohexane.

L’indice de réfraction est mesuré a
I’aide d’un réfractometre d’ABBE a une
température de 20°C.

[1:1] par la potasse

2.4.2 Préparation et analyse des esters
méthyliques d’acides gras
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La chromatographie en phase gazeuse
(C.P.G) est la principale technique pour
¢évaluer le profil d’acides gras de I’huile
d’olive.

Pour la détermination de la
composition en acides gras, les esters
méthyliques sont préparés selon la norme
REG.CEE n°2568/91 [9] fixée par la
réglementation européenne pour I'analyse
de I'huile d'olive et autre matieres grasse.
Elle consiste a diluer 0,2 g d’huile dans 3
ml d’hexane avec 0,4 ml de potasse
méthanoliqgue 2N (1 ml). Le mélange
réactionnel est agité au vortex pendant 2
min puis centrifugé. La phase supérieure
contenant les esters méthyliques d’acides
gras est prélevée pour 1’analyse.

Les analyses sont réalisées a 1’aide
d’un chromatographe en phase gazeuse
Carlo Erba type HRGC MEGA 2 série
8560 lié a un intégrateur enregistreur SP
800. Il est muni d’une colonne capillaire
SUPELCO SP 2350 (60 m x 0,32 mm x
0,2 um) et d’un détecteur a ionisation de
flamme (FID) réglé a une température de
260°C. Le gaz vecteur est ’hydrogene (50
kPa). La température du four est
programmée selon  le  gradient  de
température suivant : 200°C pendant 13
min; 200°C a 230°C a 6°C/min puis
230°C pendantl7? min; le volume
injecté est de 0,3 a 0,4 pl.

L’identification des pics est effectuée a
I’aide de références d’acides gras réalisés
dans les mémes conditions.

2.4.3 Analyse des triglycérides

Les triglycérides sont déterminés par
chromatographie  haute  performance
(HPLC) selon la méthode donnée par
’ULC.P.A n°3.324 (HPLC) [10] allégée
et complétée par la réglementation CE n°
1019/2002 [11]. Les échantillons sont
analysés par HPLC sur une colonne en
phase inverse C18 (type hyperclone,
longueur : 250 mm ; diameétre : 4,6 mm)
utilisant un chromatographe de type
Thermo-separator produkts modeéle P
2000 lié a un détecteur Shodex RI-SE 61
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et un enregistreur-intégrateur modeéle
Mega serie SP 4270. Les conditions
d’analyse sont les suivantes: détecteur
infra rouge; le propionitrile  comme
phase mobile, deébit de 0,40 ml/mn et une
pression de 109 PSI ; le volume injectée :
3 ul ; colonne et précolonne thermostées a
35°C. L’identification des pics des
triglycérides est effectuée au moyen d’un
chromatogramme de référence d’huile de
soja, décrit par la méthode ainsi que par
des chromatogrammes HPLC des
échantillons de référence d’huile d’olive
obtenus [7,10,12-14]. L’étude de 1la
structure glycérique d’une huile consiste a
étudier la répartition des acides gras
estérifiant les trois fonctions alcools du
glycérol. Les triglycérides constituent en
effet I’énorme majorité des glycérides des
huiles. L’analyse de cette fraction permet
donc de mieux connaitre la nature des
triglycérides des huiles et de déceler
éventuellement la présence d’un autre
type d’huile dans I’huile d’olive [7].

3. RESULTATS ET DISCUSSION
3.1 Caractéristiques physico-chimiques

Les résultats obtenus (moyenne de 3
essais par analyse) ainsi que les normes
internationales  correspondantes  [3,15]
sont consignés dans le tableau 1.

L’huile de la variété Limli possede un
indice d’acide et un indice de peroxyde
plus élevés que ceux des variétés Bouricha
et Blanquette, sans pour autant dépasser
les valeurs maximales fixées par la norme
internationale [3] (Tab. 1).

L’indice de saponification, spécifique
a chaque huile, est plus élevé pour la
variété Bouricha. Ceci montre qu’elle est
moins riche en acide gras a longue chaine
que les deux autres huiles (ce paramétre
étant inversement proportionnel a la
longueur de la chaine) [16].

L’indice d’iode qui donne une
indication globale de [I’insaturation de
I’huile (présence d’acide gras insatures)
est également plus élevée pour I’huile de
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la variété Limli (91,57+0,04).

Les valeurs de I’indice de réfraction,
parametre qui caractérise une matiére
grasse et qui est en relation avec I’indice
d’iode (il augmente proportionnellement
au degré d’insaturation de la matiére
grasse) sont sensiblement plus élevées
pour Limli; ce résultat confirme le
résultat précédent sur 1’indice d’iode.

Les valeurs obtenues pour I’extinction
spécifique a 270 nm, montrent que 1’huile
de la variété Limli présente une extinction
spécifique sensiblement plus élevée que
les deux autres variétés. Ceci confirme sa
faible oxydabilité. Les résultats obtenus
pour I’extinction spécifique E270 pour les
trois huiles sont comparables a ceux
obtenus pour les huiles des variétes

Chétoui et Chemlali au nord de la Tunisie
[17] ainsi que pour certaines huiles
italiennes [18]. Ces valeurs indiquent que
les huiles d’olives étudiées ne contiennent
que trés peu de produits secondaires
d’auto oxydation. Les valeurs les plus
élevées sont observées avec 1’huile la plus
insaturée, c'est-a-dire celle de la variété
Limli. Ces valeurs élevees sont peut étre
dues a la méthode d’extraction
traditionnelle utilisée qui laisse des traces
d’eau favorisant cette oxydation [5].

Par ailleurs, les résultats des differents
indices se situent tous dans les limites de
la norme CODEX et la norme
commerciale applicable a 1’huile d’olive
et a ’huile de grignons d’olive [3,15].

Tableau 1. Caractéristiques physico-chimiques de [’huile d’olive relatives aux trois

variétés
Variétés
Bouricha Limli Blanquette Normes internationales
Caractéristiques
Acidité libre (g d’acide
oléique par 100 g d’huile) 2,14 +0,01 2,84 £0,03 2,05+0,02 <33
Indice de peroxyde 9,98+0,03 | 11,40+0,01 7,86 40,12 <20
(meq d’0O,/ kg d’huile) e U B
Indice de saponification )
(en mg de KOH /g d’huile) 191,94 £ 0,02 190,66 + 0,06 185,44 £ 0,03 184 - 196
Indice d’iode (Wijs) 89,63 £ 0,33 91,57 £0,04 79,01 +£0,04 75-94
Insaponifiable (%) 1,37+£0,01 1,29 £0,01 1,26 £0,01 <15
Teneur en huile (%) 16,77 £0,34 17,06 +£0,18 14,98 + 0,07 -
. . ; 1,4680 £
Indice de réfraction 0.0001 1,4686 + 0,0001 1,4677 +0,0001 1,4677-1,4705
Extinction a 270 nm 0,18 0,24 0,21 <0,30

3.2 Composition en acides gras

Les résultats obtenus sont présentés
dans le tableau 2 suivi de la figures 1 qui
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résume les pourcentages moyens en acides
gras principaux.
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Tableau 2. Pourcentage en acides gras des trois variétés de [’huile d’olive

o Normes
Acide Variete Bouricha Limli Blanquette Internationales
(COl) (2001)

Myristique C14:0 0,033 £ 0,005 0,043 £ 0,005 0,196 + 0,015 0,0-0.1
Palmitique C16:0 16,25 + 0,01 11,48 + 0,04 16,14 + 0,03 7,5-20,0
Palmitoléique C16:1 1,62 +0,02 0,55+ 0,01 1,73 £0,02 0,3-35
Heptadécanoique C17:0 0,073 £ 0,005 0,326 + 0,005 0,163 + 0,005 <05
Heptadécénoique C17:1 0,076 £ 0,005 0,300 + 0,010 0,203 + 0,015 <0,6
Stéarique C18:0 2,03+0,01 3,06 £ 0,01 3,44 + 0,02 0,5-5,0
Oléique C18:1 (A9) 60,56 + 0,01 69,04 £0,13 64,93 £ 0,20 55,0 - 83,0
Vaccinique C18:1 (A11) 3,396 + 0,005 1,446 + 0,064 2,816 + 0,040 -
Linoléique C18:2 w6 14,26 + 0,01 11,84 + 0,04 8,60+0,14 35-21,0
Arachidique C20:0 0,45 +0,01 0,60 + 0,03 0,50 +0,02 <0,6
Linolénique C18:3 w3 0,77 £ 0,01 0,65+ 0,02 0,58 +0,01 0,0-15
Gadoléigue C20:1 0,36 £ 0,01 0,39+0,01 0,19 £0,01 <04
Béhénique C22:0 0,073 £ 0,005 0,206 + 0,030 0,383 £ 0,025 <0,2
lignocérique C24:0 0,023 £ 0,005 0,036 £ 0,011 0,036 + 0,005 <0,2
% Acides gras saturés 18,93 +0,01 15,76 £ 0,07 20,87 £ 0,03 -
% Acides gras insaturés 81,06 £0,01 84,23 £ 0,07 79,13 +£0,03 -

|
. LJL

14

T

1 : myristique , 2 : palmitique , 3 : palmitoléique , 4 : heptadecanoique , 5 : heptadecénoique , 6 : stéarique ,
7 : oléique, 8 : vaccinique , 9 : linoléique, 10 : arachidique , 11 : linolénique , 12 : eicosanoique , 13:

béhéniaue. 14 : lianocériaue . 15 : saualéne

Figure 1. Chromatogramme des esters méthyliques des acides gras de [’huile d’olive de

Limli
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Figure 2. Pourcentages moyens des principaux acides gras des trois variétés d’huile

d’olive

Les résultats obtenus montrent que la
composition en acides gras des huiles
étudiées répond aux normes fixées par le
Conseil Oléicole International (2001) [3].

En effet, les trois variétés sont tres
riches en acide oléique (C18: 1, ® 9). Le
pourcentage de cet acide dans chacune des
variétés étudiées est de 69,04 % pour la
Limli, suivi de la Blanquette (64,9 %) et
de Bouricha (60,5 %) (Fig. 1). Ces
pourcentages sont proches de ceux des
variétés Chemlali, Chétoui et Zelmati
tunisiennes [20] qui sont respectivement
de 60,62 %, 65,66 % et 62,15 % [19],
ainsi que ceux des huiles AOC Francaises
Aix-en-Provence et Vallée des Baux [20].

Ces résultats montrent que les trois
variétés d’huiles d’olive renferment des
quantités appréciables en acides gras
essentiels, notamment la variété Bouricha
qui en contient 14,26 % d’acide linoléique
suivie des huiles des variétés Limli et
Blanquette avec respectivement 11,84%
et 8,60% de cet acide.

Par ailleurs, le pourcentage en acide
linolénique, varie en moyenne entre 0,58
% et 0,77 % pour les trois variétés avec
une légére prédominance de la variété
Bouricha. Ces pourcentages restent
inférieurs a 0,9 % relatif a la norme fixée
par le CODEX alimentarus (2003) [15].

Quant aux acides gras gadoléique
(C20:1), béhénique  (C22:0) et
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lignocerique (C24 :0), leurs pourcentages
sont plus ou moins supérieurs aux normes
selon la variété (Tab. 2).

Il est aussi intéressant de noter les
pourcentages en acides linoléique (18:2,
o 6) et linolénique (18:3, ®3) contenues
dans les trois huiles, s’avérent suffisantes
pour prévenir un état carentiel en acides
gras essentiel chez les personnes utilisant
ces huiles comme matiere grasse
principale dans leur régime alimentaire
[21].

Il faut également signaler que la
composition en acides gras obtenue révéle
une prédominance des acides gras mono
insaturés pour la variété Limli soit
69,04%. Ces valeurs sont conformes a la
norme de commercialisation des huiles
d’olive [14] et sont aussi proches de celles
des variétés tunisiennes Chemlali et
Chétoui [5].

3.3 Composition en triglycérides

L’¢étude de la structure glycéridique des
huiles a porté principalement sur les
teneurs en triglycérides. Le tableau 3
donne les teneurs moyennes des
principaux triglycérides des 3 variétés
d’huiles étudiées et la figure 3 représente
le chromatogramme des triglycérides de
I’huile d’olive de la variété Bouricha.
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Tableau 3. Composition en triglycérides des trois huiles d’olive)

Variétés

NCE N° pic . - Bouricha Limli Blanquette
Triglycérides

1 LLL 1,06 + 0,03 2,86+ 0,02 3,24 +0,01

42 2 OLLn +PolLL 1,71 +0,06 2,15+ 0,07 2,97 +0,01
3 PLLn 0,06 + 0,04 0,66 + 0,02 0,21+0,01

4 OLL 4,10+0,01 3,33+£0,04 2,64 +0,02

m 5 OOLn+PoOL 1,27 + 0,06 0,73 +£0,03 1,93 +0,01
6 PLL+PoPoO 2,11+0,03 0,89 +0,16 1,43 £0,02

7 POLnN+PPoPo+PPoL 0,85 + 0,05 0,42 + 0,09 2,20+0,01

8 OOL+LnPP 12,70 £ 0,02 15,04 £ 0,03 12,41 +0,02

6 9 PoOO 1,98 +0,77 0,77+ 0,14 3,37+0,18
10 PLO+SLL 9,12+ 0,03 7,91+0,19 6,99 + 0,02

11 PoOP + oL+SPoPo + SOL 1,68 + 0,04 2,48 £0,10 1,89 +0,01

12 PLP 2,76 £ 0,09 1,72 £ 0,07 0,74 £ 0,01

48 13 000 26,35+0,18 34,27 £ 0,08 27,81 +0,04
14 POO 22,23+0,36 17,35+0,14 24,84 + 0,05

15 POP 5,51+0,03 3,41+0,10 5,21+ 0,03

50 16 SO0 3,82 £ 0,05 4,43 £ 0,06 0,13+ 0,04
17 POS + SLS 2,07+0,1 1,51 +£0,04 1,94 +0,04

P : radical palmityl , P : radical palmitoléyl , O : radical oléyl , L : radical linoléyl , L,: radical linolényl , S : radical

stéaryl

15
16
& 4
g
- _/\/fm P
8 5 %0 is

Figure 3. Chromatogramme de la fraction triglycéridique de [’huile d’olive vierge de la
variété Bouricha / 1-LLL, 2 — OLLn +PolLL ,3- PLLn, 4- OLL , 5-OOLn+PoOL ,6-
PLL+PoPoO, 7-POLn + PPoPo + PPoL 8- OOL + LnPP, 9- PoOO , 10- PLO+SLL , 11
— PoOP + SPoL + SPoPo + SOL , 12- PLP, 13- OOO + PoPP, 14- POO , 15- POP , 16-
SO0, 17- POS + SLS

N.B.: P : radical palmityl, Po : radical palmiloléyl, O : radical Oléyl, L :

Ln : radical linolényl, S : radical stéaryl
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Figure 4. Teneurs moyennes des prinCipaux triglycérides des 3 variétés d’huiles d’olive

D’apres cette figure, il existe 5 groupes
de pics dont I’élution est faite selon le
nombre d’équivalent carbone (NCE) qui
est respectivement de 42, 44, 46, 48 et
50. Dans la zone correspondant a ECN =
48 apparait un pic important, la trioléine
(O0O0), caractéristique de ’huile d’olive.
La trioléine (OOOQ) est présente en
guantité trés importante dans les trois
huiles avec une teneur plus élevée pour
Limli soit 34,27 %, et moins élevée pour
Bouricha avec 26,35%..Ces valeurs sont
proches de celles obtenues avec les huiles
AOC Francaises Aix-en-Provence et
Vallée des Baux [20]. Les structures
triglycéridiques de palmitodioléate (POO)
sont aussi présentes en quantités élevées
(les teneurs varient de 24,84 % en
moyenne pour Blanquette, 22,23% pour
Bouricha et 17,35 % pour Limli).

Dans la zone correspondant a NCE =
46, les structures dioléolinoléate et
linolénodipalmitate (OOL + LnPP) sont
dominantes avec une teneur de 15,04 %
pour Limli, 12,70 % pour Bouricha et
12,41 %  pour Blanquette. Quant a
I’ensemble de palmitolinoléyloléate et
stéarodilinoléate (PLO+SLL), les
pourcentages sont de 9,12 pour Bouricha,
7,91 pour Limli et 6,99 pour Blanquette.
Cependant, 3,37% de palmitoléyldioléate
(PoOQO) est observée chez la variéte
Blanquette.

Dans la zone correspondant a NCE =
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50, la palmityloléopalmitate (POP) est
dominante avec 5,51 % en moyenne pour
Bouricha, 5,21 % pour Blanquette et 3,41
% pour Limli, suivi de SOO (la valeur la

plus faible est celle de la variété
Blanquette)
Nous remarquons que I’acide

linoléique est présent dans la plupart des
triglycérides surtout en position o et @,
position intéressante car la lipase
pancréatique hydrolyse préférentiellement
les acides gras en position 1 et 3. [22].

Ces résultats concordent avec ceux
obtenus précédemment pour la teneur en
acides gras des huiles des trois variétés.

4. CONCLUSION

L’analyse des caractéristiques physico-
chimiques des huiles issues des trois
variétés d’olivier de la
campagne 2005/2006 a montré qu’elles
sont dans les normes internationales. Les
pourcentages d’acidité sont compris entre
2 et 3,3 et permettent de les classer dans la
catégorie des huiles d’olive vierges
courantes [14]. Les indices de peroxyde
sont assez élevés pour les trois huiles,
mais inférieures aux valeurs maximales
admises par les normes internationales,
montrant  ainsi  leur  sensibilité  a
’oxydation.

La composition en acides gras a révélé
que I’huile Limli est la plus insaturée. Elle
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est tres riche en acides gras C18 :2 w6 et
C18:3 3. Ces acides gras sont
indispensables a 1’alimentation humaine
[1]. Les pourcentages de tous les acides
gras obtenus pour les huiles des trois
variétés, sont dans les normes
commerciales ainsi que dans celles du
CODEX Alimentarius [3, 15].

De méme les structures triglycéridiques
des huiles des trois variétés étudiées a
permis  d’identifier plusieurs especes
moléculaires de triacyl-glycérols, avec
une prédominance de la trioléine (O00),
triglycéride caractéristique de [’huile
d’olive, suivie de la palmitodioléate
(POO) de la dioléolinoléine (OOL) et de
la palmitooléolinoléine (POL). Les autres
triglycérides  sont  tres  faiblement
représentes. Ces résultats sont
comparables a ceux obtenus avec d’autres
huiles [1]. La quantité de chaque type de
triglycéride varie d’une variété a une
autre, mais la fraction de la trilinoléine
(LLL) est supérieure a la norme du C.O.I
[14]. Le pourcentage le plus élevé est
observé avec la variété Blanquette et le
plus faible avec celle de la Limli.

L’ensemble des résultats obtenus a
partir de ces trois huiles et provenant de la

saison 2005/2006, révelent que les
analyses  doivent étre réétudiées sur
plusieurs saisons et sur différentes
variétes.

Dans le but d’évaluer les qualités
réelles de nos huiles et leur garantir la
place qui leur revient sur le marché
mondial des huiles d’olive, il faudrait
sélectionner les meilleures variétés et de
répandre leur culture a travers le territoire
national pour aboutir a des appellations
d’origine contrélée (AOC) algériennes.
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Résumé

Durant les derniéres décennies, plusieurs études ont montré que 1’hyperhomocystéinémie est associée aux
maladies cardiovasculaires. Nous avons également mis en évidence, cette association chez le Rat des sables,
Psammomys obesus. Un état d’hyperhomocystéinémie est installé par une administration chronique d’un
exces de méthionine a raison de 70 mg/kg de poids corporel/jour durant 6 mois sur un modele athéro-sensible
a savoir Psammomys obesus. L’objectif de ce travail est d’analyser d’une part, I'impact de cette
hyperhomocystéinémie sur les lipoprotéines plasmatiques et, d’autre part, sur la structure histologique et
histochimique du foie de ce modéle. L’administration d’un excés de méthionine a provoqué chez
Psammomys, 1’apparition de la lipoprotéine (a), une augmentation des VLDL-LDL (Very Low Density
Lipoprotein et Low Density Lipoprotein), molécules athérogénes et une diminution spectaculaire des HDL
(High  density lipoprotein), molécules cardioprotectrices. Le foie de Psammomys obesus
hyperhomocystéinémique est le siege de plusieurs altérations focalisées représentées essentiellement par une
fibrose interstitielle et périvasculaire, un changement de forme des noyaux des hépatocytes et une stéatose
hépatique.

Mots clés : Méthionine ; Hyperhomocystéinémie ; Foie ; Psammomys obesus ; Athérosclérose.
Abstract

During the last decades, several studies showed that the hyperhomocysteinemia is associated with the
cardiovascular diseases. Our study allowed to install a state hyperhomocysteinemia, resulting from a chronic
administration of an excess of methionine (70 mg/kg corporal weight/day) for 6 months on an athero-
sensitive model Psammomys obesus, and to determine the effects of this state on plasma lipoproteins and on
histochimic structure of the liver of this animal. The administration of an excess of methionine to
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Psammomys, provoked the appearance of lipoprotein (a), an increase of VLDL-LDL (Very low density
lipoprotein and Low density lipoprotein) and a spectacular decrease of cardio-protective molecules (High
density lipoprotein).The liver of hyperhomocysteinemic Psammomys obesus revealed many focused
deteriorations represented essentially by an interstitial and perivascular fibrosis, a change of shape of

hepatocyte nuclei and a liver steatosis.

Key-words: Methionine ; Hyperhomocysteinemia ; Liver; Psammomys obesus ; Atherosclerosis.

1. INTRODUCTION

Les maladies cardiovasculaires sont
aujourd’hui dans le monde, la premicre
cause de morbidité et de mortalité [1, 2].
L’hypertension, I’hypercholestérolémie, le
diabéete et le tabagisme sont des facteurs
de risque reconnus [2-4]. Les données
épidémiologiques recueillies au cours de
ces trente derniéres années laissent
suggérer que d’autres facteurs biologiques
pouvaient étre associés a 1’augmentation
du risque de développer une pathologie
cardiovasculaire [5-7]. Parmi ceux-ci, un
intérét  croissant a été porté a
I’hyperhomocystéinémie. Les premicres

observations cliniques ayant permis
d’évoquer un lien entre
hyperhomocystéinémie et  maladies

cardiovasculaires furent celles de jeunes
adultes présentant une
hyperhomocystinurie héréditaire [8, 9].

Rolland et al. [10] ainsi que d’autres
travaux [11-14], ont rapporté que
I’administration chronique d’un exces de
méthionine provoque chez différents
modeles animaux (porc, rat, gerbille, lapin
et souris respectivement) un état
d’hyperhomocystéinémie plus ou moins
prononcé, ce qui ouvre la possibilité
d’étudier les  répercussions  d’une
hyperhomocystéinémie expérimentale sur
les parametres biochimiques plasmatiques
et sur I’histologie des différents tissus.

Les etudes expérimentales ont montrée
que I’homocystéine et les lipides sont
toxiques non seulement au niveau des
cellules vasculaires mais aussi au niveau
des hépatocytes qui pourraient indiquer
des interactions entre les deux voies
[15,16]. L'interaction entre le métabolisme
des lipides et I’homocystéine a ¢été
examinée chez plusieurs modeles animaux
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présentant une hyperhomocystéinémie
et/ou une hypercholestérolémie [16-18].
Le modele animal classique pour
I’hyperhomocystéinémie est les souris
déficientes en cystathionine béta synthase
homozygote (CBS™). Ces animaux ont
développé une stéatose hépatique et des
Iésions athérosclérotiques [18, 19].

Les données in vitro suggerent que
I’homocystéine intéragit avec un taux
élevé de cholestérol en augmentant
l'oxydation des LDL (low density
lipoprotein) [20, 21]. Ces derniéres sont
fixées sur des cellules sanguines
mononucléées via des récepteurs LOX-1
(lectin-like oxidized LDL receptor-1).
Chez les patients
hyperhomocystéinémiques, [’expression
du géne LOX-1 est augmentée dans ces
cellules, ainsi que la libération de TNFa
(Tumor Necrosis Factor alpha) qui est
élevée par la stimulation des LDL oxydées
[22]. Un traitement par I’acide folique a
mené & la normalisation des taux
d’homocystéine accompagnée de la
réduction d’expression du géne LOX-1 et
de la libération de TNFa stimulée par les
LDL-oxydées [22].

Chez I’homme, in vivo, Voutilainen et
al. [23] ont mis en évidence une
corrélation positive entre
I’hyperhomocystéinémie et la
peroxydation des lipides, et ceci par
I’évaluation de la concentration
plasmatique en isoprostanes F2.

Dans le cadre de ce présent travail,
nous nous sommes intéressés a étudier
I’effet d’un état d’hyperhomocystéinémie
expérimentale, induit chez le rat des sables
a savoir, Psammomys obesus, et
d’analyser d’une part 'impact de cet état
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sur les lipoprotéines plasmatiques et
d’autre part sur la structure histologique et
histochimique du foie.

2. MATERIEL ET METHODES
2.1 Matériel biologique

Cette étude a été réalisée sur une
espéce de rongeur: le Rat des sables
« Psammomys obesus », gerbillidé
déserticole provenant de la région
d’Abadla a 150 km de Beni Abbas (30° 7
de latitude Nord et 2° 10 de longitude
QOuest) au sud-ouest d’Alger, wilaya de
Béchar. Ces rats sont  répartis
individuellement dans des cages en
plastique équipées. La température de
I’animalerie est maintenue constante a
environ 25 °C, I’éclairage est réalisé par
la lumiére artificielle (12h/12h).

A leur arrivée, pendant la période
d’adaptation (10 — 15 jours), les animaux
continuent a recevoir Suaeda mollis
(plante de leur biotope naturel) pendant
quelques jours, puis cette nourriture est
remplacée par des salicornes de la méme
famille que celle du désert poussant en
bordure de mer (Anse de Kouali a Tipaza-
Alger). La valeur énergétique est estimée
a moins de 450 Calories par kg de plantes
fraiches, la prise journaliere de plante est
de 50 g, Planimal recoit donc 20 -
22 Calljour [24].

Aprés la période d’adaptation, les
femelles d’un poids corporel moyen de
94,75 + 18,58 g sont réparties en un lot
témoin (n=5) et un lot traité (n= 7). Dans
le cadre de ce travail, un état
d’hyperhomocysteinémie  est  induit
expérimentalement par [’administration
chronique d’un excés de méethionine
durant 6 mois. La DL méthionine (Sigma)
dissoute dans une solution stérile de NaCl
0,9 % (la solution de méthionine est a 20
g/L) est injectée par voie intrapéritonéale
a raison de 70 mg/kg de poids
corporel/jour. Parallélement aux
expéerimentés, les rats témoins recoivent
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des injections similaires de NaCl (solution
a0,9 %).

Pour I’ensemble des animaux, nous
notons la consommation quotidienne et
nous suivons 1’évolution pondérale par
une pesée hebdomadaire. En vue d’une

é¢tude de  I’évolution  biochimique
plasmatique métabolique, des
prélevements sanguins sont réalisés
mensuellement par des ponctions au

niveau du sinus rétro-orbital de I’ceil a
I’aide d’une pipette pasteur préalablement
citratée (23%).

Le sang aussitot prélevé est centrifugé
(800g pendant 10 minutes). Une partie du
plasma fraichement recueillie est utilisee
directement pour les profils
éléctrophorétiques des lipoprotéines (apres
3 mois d’administration de méthionine), le
reste est conservé a -80°C pour le dosage
de I’homocystéine (dosage mensuel
jusqu’au 6™ mois d’administration).

2.2 METHODES
2.2.1 Méthodes analytiques

L’étude biochimique réalisée dans le
cadre de ce travail a porté sur le dosage
plasmatique de I’homocystéine par la
technique FPIA (Fluorescence
Polarization Immuno  Assay), et
I’électrophorése des lipoprotéines sur gel
d’agarose par la méthode de Kalwakami
[25].

Cette technique FPIA comporte deux

étapes ; les différentes formes
d’homocystéine  plasmatiques  seront
réduites d’abord sous forme

d’homocystéine réduite libre en utilisant
le dithiothreitol (DTT). Puis cette forme
sera convertie en S-adénosyl-
homocystéine (SAH) par la présence de
I’adénosine et I’enzyme SAH hydrolase
bovine.

La SAH et le traceur marqué a la
fluorescéine concurencent pour les sites
sur les anticorps monoclonaux. L’intensité
de la lumiére fluorescente polarisée est
mesurée par la FPIA optique.
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2.2.2 Technique histologique

Au terme de I’expérimentation, les
animaux sont sacrifiés aprés anesthésie a
I’uréthane 25 % a raison de 0,4 ml/ 100 g
de poids corporel. Les foies prélevés sont
soumis au protocole des techniques
histologiques et histochimiques (fixation
dans le Bouin aqueux et le formol a 10%
pendant 4 jours, imprégnation et inclusion
dans la paraffine, coupes de 5 pm
d’épaisseur [26]).

La structure histologique du foie a été
analysée grace a la coloration au
Trichrome de Masson (Variante de
Goldner). L’étude histochimique
comporte 1’analyse des protéoglycannes
(Coloration au Bleu alcian), des
glycoprotéines (coloration a 1’acide
périodique-Schiff) et des lipides tissulaires
gréce a la coloration au noir soudan [27].

2.2.3 Analyse statistique

Les valeurs représentent les moyennes
+ [D’écart-type. La comparaison des
moyennes est effectuée par le test t de
Student.

Les variations des  parameétres
plasmatiques sont rapportées a celles du

160

[

»

o
1

*

Poids (g)
=
N A OO 0O ON
O O O O O o
1 L L L L L

temps TO. La différence est jugée
significative en seuil 1%.

3. RESULTATS
3.1 Evolution du poids corporel

Les résultats obtenus montrent que
I’évolution pondérale des animaux soumis
a la méthionine est similaire a celle des
animaux témoins pendant le ler mois
(Fig.1). En fin d’expérimentation, nous
notons une augmentation d’environ 14%
du poids corporel des animaux témoins et
une diminution d’environ 7% chez les
animaux soumis a la méthionine par
rapport au TO.

3.2 Evolution de I’homocystéinémie

L’homocystéinémie  des  animaux
témoins (Fig.2) varie avec une valeur
maximale d’environ 3 pmol/L (valeur
moyenne 2,07 pumol/L). Chez les rats des
sables soumis a un exces de méthionine,
elle est 3, 5 et 7,6 fois plus importante au
2°M¢ 5™ et 6°™ mois respectivement. En
fin d’expérimentation,
I’hyperhomocystéinémie  atteint  une
valeur de 20,05 + 7,77 pumol/L (vs de 2,63
+ 2,01 pmol/L au temps TO).

—— Témoins (n=5)
—&— Soumis a la méthionine (n=7)

*k*kk *k*k%k

b

o

0 1 2 3 4

Mois

Figure 1. Evolution du poids corporel des rats témoins et des rats soumis a la méthionine
(* Moyenne du poids des Psammomys soumis a la méthionine vs des témoins. * P< 0.05 ;

*** P<0.001)
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Figure 2. Evolution de [’homocystéinémie (umol/L) chez Psammomys obesus témoins et

des rats soumis a la méthionine

3.3 Les lipoprotéines plasmatiques

L’analyse des lipidogrammes
concernant les animaux témoins et les rats
des sables soumis a la méthionine pendant
3 mois (Tab.1, Fig.3) mettent en évidence
une diminution significative de 70,4% des
HDL (P< 0,01) et une augmentation de
35,1% du taux des VLDL-LDL. Chez les
animaux soumis a [I’injection de
méthionine, nous avons noté 1’apparition
dés le 3°™ mois d’expérimentation, de la
lipoprotéine a.

Tableau 1. Lipoprotéines plasmatiques
(%) chez Psammomys soumis a la
méthionine pendant 3 mois

Trois mois apreés le début de 1’expérimentation (T3)

VLDL-LDL
0, 0,
HDL (%) (%) Lp a (%)
Témoins 59,2+7,2 50,27 +7,2 Absente
+
e 17,54 + 14,58 +
methlor_une 10 45%* 67,92 + 31,33 15.33
3 mois

Les valeurs représentent les moyennes affectées de
I’écart type. * Lipoprotéines plasmatiques des rats
soumis a la méthionine vs des rats témoins. ** P< 0,01.
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Psammomys soumis a la méthionine
pendant trois mois de traitement

Figure 3. Profils électrophorétiques des
lipoprotéines plasmatiques chez
Psammomys obesus témoins et ceux
soumis a la méthionine pendant trois mois
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3.4 Etude histologique, histochimique
du foie de Psammomys témoins

L’analyse morphologique du foie de
Psammomys témoins montre, qu’il est
formé d’un grand nombre d’unités
fonctionnelles, les lobules, de forme
hexagonale avec a leur centre la veine
centro-lobulaire  entourée  par du
parenchyme hépatique (Fig. 4). A ce
niveau, les cellules hépatiques se
disposent en files radiaires, appelées
travées de Remak. Entre ces lames
cellulaires, anastomosees, se situent les
capillaires sinusoides. Ils aménent le sang
des espaces portes et débouchent dans la
veine centro-lobulaire.

Aux angles de contact des lobules
biliaires, se situent les espaces portes,
petits amas conjonctifs qui contiennent les
vaisseaux sanguins et les voies excrétrices
biliaires (Fig.5).

Les hépatocytes sont des cellules
polyédriques et parfois cubiques (Fig.6),
avec un cytoplasme granuleux, et sont de
deux types, mononuclés et binucléés. Les
noyaux sont arrondis, plus ou moins
volumineux.

3.5 Etude histologique, histochimique
du foie de Psammomys soumis a la
méthionine

Comparées aux témoins, les coupes
histologiques du foie de Psammomys
soumis a la méthionine pendant 6 mois,
ont permis de révéler plusieurs altérations
structurales  caractérisées  par  une
accumulation autour des différentes
structures  vasculaires de  matériel
conjonctif, notamment les collagenes
(Fig. 7a), les protéoglycannes (Fig. 7b), et
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les glycoproteines (Fig.7c et 7d). Cette
accumulation est également observée
entre les cellules (Fig. 8), provoquant ainsi
une fibrose périvasculaire et interstitielle.
Ces modifications se manifestent par une
augmentation de [Dintensit¢ de Ia
coloration au vert lumiere, au bleu alcian
et a I’acide périodique-Schiff (APS).

Nous avons également noté la présence
d’amas cellulaires trés modifiés envahis
par un important dép6t de matériel
conjonctif, essentiellement les collagenes
colorés en vert par le trichrome de Masson
(Fig. 9a et 9b), et les protéoglycannes
colorés en bleu par le bleu alcian (Fig. 9c).
Ces amas correspondent probablement a
des hépatocytes ayant subi un phénomene
de nécrose. Par ailleurs, les noyaux des
hépatocytes subissent un changement de
forme, ils deviennent tres denses et
irréguliers (Fig. 10a et 10b).

Nous avons observé une augmentation
de la lumiere des capillaires sinusoides
chez ces animaux soumis a la méthionine
(Fig. 11), qui apparaissent
remarquablement dilatés, et semblent
présenter des bifurcations.

Le foie de Psammomys soumis a la
méthionine est le siége d’une véritable
stéatose hépatique (Fig. 12), ou la majorité
des cellules hépatiques présentent un
cytoplasme encombré de vacuoles
lipidiques, donnant au tissu hépatique un
aspect spongieux, de couleur claire par
rapport a la teinte brune du foie normal.
Ces vacuoles ont été mises en évidence
par la coloration au noir soudan (Fig. 13).
L’intensité des cellules possédant des
vacuoles lipidiques est plus importante
autour des veines centro-lobulaires et des
espaces portes (Fig. 14).
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AH artére hépatique
CB canal biliaire
Coll collagénes
CS capillaire sinusoide
FR fibrose
GP glycoprotéines
g i H hépatocyte
o . ¢ 2 r Hb hépatocyte binucléé
TR . ok A Hm hépatocyte mononuclé
s o R }1’ e \ -~ ‘) nH noyau d’hépatocyte
H H H PG protéoglycannes
Fl.gure 4. Coupe hlstologlq,ue .de e tissu conjonctif
foie de Psammomys témoins VCL  veine centrolobulaire
H H VP veine porte
montrant une veine centro-lobulaire

entourée par les hépatocytes et les
capillaires sinusoides (Trichrome
de Masson G X100).

RS SRS A

Figure 6. Coupe histologique de
de foie de Psammomys témoins foie de Psammomys témoins
montrant une veine porte de montrant des hépatocytes
nature conjonctif et un canal mononuclées et  binucléées
biliaire, ~entourés par les (Trichrome de Masson G X140.)

hépatocytes  (Trichrome de
Masson G X100).
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Figure 7. Coupes histologiques de foie de  Psammomys
hyperhomocystéinemique montrant [’augmentation du tissu conjonctif
vasculaire notamment les collagénes (Trichrome de Masson G X100, 5a),des
protéoglycannes (bleu alcian G X 40, 5b) et des glycoprotéines (APS X 40, 5c et

5d).

AH artére hépatique

CB canal biliaire

Coll collagenes

CS capillaire sinusoide

FR fibrose

GP glycoprotéines

H hépatocyte

Hb hépatocyte binucléé

Hm hépatocyte mononuclé 8 A

nH noyau d’hépatocyte e A

PG protéoglycannes I PRV AT

TC tissu conjonctif H : . .

VeL  veine conrolobulaire Figure 8. Coupe histologique de foie de

VP veine porte Psammomys soumis a la méthionine montrant
une fibrose interstitielle (Trichrome de Masson

G X100).

Figure 9. Coupes histologiques de foie de Psammomys soumis a la méthionine
permettant d’observer un amas cellulaire envahis par les collagéenes (Trichrome de
Masson G X100, G X 120, 7a et 7b) respectivement, et les protéoglycannes (bleu
alcian G X 100, 7c).

Figure 10. Coupe histologique de foie de Psammomys soumis a la méthionine : les
noyaux des hépatocytes subissent un changement de forme, ils deviennent tres
denses et irréguliers (Trichrome de Masson G X120, G X 120, 8a et 8b.)
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Figure 11. Coupe histologique de foie de Psammomys soumis a la méthionine
montrant une dilatation des capillaires sinusoides (Acide périodique-Schiff, G

X100).

Figure 12. Coupe

Figure

13.

Coupe 14.

Figure

Coupe

histologique de foie de
Psammomys soumis a la
méthionine mettant en
évidence une stéatose
hépatique *)
(trichrome de Masson,

histologique de foie de
Psammomys soumis a
la méthionine indiquant
la présence de vacuoles
lipidiques (noir soudan,
G X100).

histologique de foie de
Psammomys soumis a la

méthionine montrant des
vacuoles lipidiques autour
la veine porte (Acide
périodique-Schiff, G X40).

G X100).

4. DISCUSSION

L’étude réalisée a concerné I’influence
d’une hyperhomocystéinémie
expérimentale  sur les lipoprotéines
plasmatiques ainsi que sur la structure du
foie chez le rat des sables, Psamommys
obesus, reconnu comme  modéle
athérosensible.

Notre protocole expérimental repose

sur I’induction d’un ¢tat
d’hyperhomocystéinémie par
administration en injection

intrapéritonéale pendant 6 mois, de 70 mg
de méthionine /kg de poids corporel jour
chez Psamommys obesus, est en accord
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avec celle citée par différents auteurs [10,
28, 29].

Au terme de D’expérimentation, nos
résultats mettent en évidence 1’installation
d’une hyperhomocystéinémie chez le rat
des sables Psamommys obesus. En effet
elle atteint la wvaleur de 20,05 =+
7,77 umol/L vs 1,95 + 0,15 pumol/L chez
les rats des sables témoins. Notre résultat
est en accord avec celui observé par divers
auteurs [10-14] sur différents modeles

animaux (porc, rat, gerbille, lapin et
souris).
L’analyse par ¢électrophorese

horizontale des lipoprotéines plasmatiques
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chez Psamommys soumis a la méthionine
pendant 3 mois, a revélé des profils
affichant une augmentation des taux
VLDL-LDL reconnus comme étant des
lipoprotéines tres hautement athérogeénes,
car elles véhiculent le cholestérol estérifié
vers les cellules pariétales [30,16]. Cette
augmentation des VLDL-LDL est
associee a une diminution spectaculaire du
taux des HDL, molécules
cardioprotectrices puisqu’elles permettent
I’efflux de cholestérol vers le foie [16,31].
Des résultats similaires ont été observés
chez des souris (CBS” / apo E™)
hyperhomocystéinémiques [32]. En outre,
certains travaux [23] ont rapporté que
I’administration de la L-méthionine chez
les gerbilles, a augmenté non seulement
I’homocystéinémie, mais aussi la
cholestérolémie et les LDL cholestérol
plasmatiques. Velez-Carrasco et al. [33]
ont rapport¢ qu’un régime enrichi en
méthionine engendre chez des souris
déficientes en apolipoprotéine E, une
diminution du taux des HDL. Devlin et
Lentz [15] ont confirmé I’existence d’une
corrélation positive entre
I’hyperhomocystéinémie le
métabolisme lipidique.

L’analyse de nos résultats permet de
noter I’apparition de la lipoprotéine (a)
aprés administration a la méthionine. La
lipoprotéine (a) serait un marqueur
additionnel & [1’athérosclérose [34].
D’autres auteurs [35, 36] montrent qu’un
taux élevé de Lp (a) est associé avec une
augmentation du risque cardiovasculaire.

Ces altérations pourraient impliquer le
stress oxydatif. En effet, les travaux
réalisés sur le foie de rat ont montré qu'un
régime enrichi en méthionine ou en
homocystéine augmente la peroxydation
lipidique hépatique [37, 38] et
plasmatique et  diminue  l'activité
antioxydante [38, 39].

Sur le plan histologique, plusieurs
modifications sont enregistrées. Les
préparations histologiques du foie mettent
en évidence une accumulation du tissu
conjonctif caractérisée essentiellement par

et

32

une accumulation de collagenes, de
protéoglycannes et de glycoprotéines au
niveau des espaces intercellulaires et
périvasculaires. Cette accumulation est
estimée par I’augmentation de 1’intensité
de la coloration au vert lumiére, au bleu
alcian et a I’acide périodique-Schiff
respectivement. Par ailleurs, nous avons
noté une augmentation de 1’épaisseur des
parois de 1’ensemble de 1’espace porte et
la veine centro-lobulaire. Nos résultats
sont en accord avec ceux obtenus chez le
lapin [40], et le rat Wistar [41]. De méme,
Matté et al. [38] ont noté une importante
fibrose au niveau des coupes histologiques
du foie chez des rats soumis a des
injections d’homocystéine pendant 28
jours. L’accumulation du  matériel
conjonctif peut étre expliquée par une
augmentation de la synthése des
macromolécules de la matrice
extracellulaire ou une diminution de leur
dégradation [42].

Chez les rats des sables
hyperhomocystéinémiques, 1’observation
des coupes de foie, met en évidence un
dépdbt important de matériel conjonctif qui
envahit des amas cellulaires tres modifiés.
Cette altération a été précédemment
observée chez Psammomys soumis a un
régime hypercholestérolémique [43]. Ces
amas correspondent probablement a des
hépatocytes ayant subi une nécrose (leurs
noyaux ont une forme irréguliére et sont
denses), ou a une infiltration cellulaire qui
résulterait d’une augmentation de la
perméabilité des parois vasculaires aux
leucocytes [44].

Une augmentation de la lumiere des
capillaires sinusoides a été observée chez
Psammomys soumis a la méthionine. Ces
capillaires apparaissent remarquablement
dilatés, et semblent présenter des
bifurcations. Un résultat similaire a été
noté chez le lapin [40] et le rat Wistar
soumis a la méthionine [41].

Le foie de Psammomys soumis a la
méthionine est le si¢ge d’une véritable
stéatose hépatique, ou le cytoplasme de la
majorité des cellules hépatiques est chargé
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de vacuoles lipidiques, donnant au tissu
hépatique un aspect vésiculeux et clair par
rapport aux foies d’animaux témoins.
L’intensité des cellules possédant des
vacuoles lipidiques est plus marquée
autour des veines centro-lobulaires et des
espaces portes. Cette observation est en
accord avec celle rapportée dans d’autres
études [34, 37, 39].

5. CONCLUSION

Notre ¢étude a permis d’une part,
d’installer un ¢tat
d’hyperhomocystéinémie, résultat d’une
administration chronique d’un excés de
méthionine a raison 70 mg/kg de poids
corporel/jour durant 6 mois chez un
modele  athéro-sensible a  savoir
Psammomys obesus ; et d’autre part, de
déterminer les effets de cet état sur les
lipoprotéines plasmatiques et sur la
structure histochimique du foie de cet
animal.

L’hyperhomocystéinémie a provoqué
chez Psammomys, I’apparition de la
lipoprotéine (a), une augmentation des
molécules athérogénes VLDL et LDL et
une diminution  spectaculaire  des
molécules cardioprotectrices HDL. Ce
résultat pourrait étre complété par une
étude détaillée  des différentes sous
fractions des lipoprotéines plasmatiques.

Les changements structuraux réveélés
par les techniques histologiques et
histochimiques appropriées montrent que
I’administration de la méthionine altére
fortement non seulement la structure
histologigue  mais  également la
composition  histochimique du foie
mettant en exergue une modulation de la
composition ou remodelage de la matrice
extracellulaire hépatique. Ce remodelage
peut étre abordé par une analyse des
métalloprotéinases matricielles
impliquées.
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Reésumé

Ce travail porte sur la valorisation de I’apport en protéines et en lipides insaturés des crustacés et des
mollusques et sur ’évaluation des éventuels effets secondaires d’un agoniste non stéroidal des ecdystéroides,
le halofénozide (RH-0345) sur la composition en acides gras d’un crustacé. La composition en protéines, en
lipides et celle en acides gras du muscle de 3 espéces de mollusques bivalves (Cardium glaucum, Ruditapes
decussatus et Mytilus galloprovincialis) et de la chair de 3 crustacés Péneidés (Penaeus kerathurus, Aristeus
antennatus et Parapenaeus longirostris) sont déterminées. Nous avons également évalué les effets
secondaires du RH-0345 sur la composition en acides gras des lipides totaux de la chair de Penaeus
kerathurus. Chez les mollusques, les taux de protéines et de lipides ne sont pas significativement différents
(protéines : 9 a 11 ug/mg de tissu, lipides : 8 a 9 pug/mg de tissu). Chez les crustacés, les taux de protéines
sont majoritaires par rapport aux lipides (protéines : 7 a 11 pg/mg de chair, lipides : 1,8 a 3 pg/mg de chair)
et la teneur en acides gras insaturés est ¢levée notamment celle des acides gras polyinsaturés (jusqu’a 20%
des acides gras totaux). Chez P. kerathurus, le traitement au RH-0345 effectué a une dose unique utilisée
dans la lutte contre les moustiques (3,14 ug/l) entraine une réduction significative (P<0 ,05) de la teneur en
acides gras monoinsaturés et une augmentation de celle des saturés.

Mots clés : Crustacés ; Mollusques ; Halofénozide ; Protéines ; Lipides ; Acides gras.
Abstract

The aim of this work was to develop the nutritional valorization of proteins and unsaturated lipids of
crustaceans and molluscs and to evaluate the possible effects of an agonist of the ecdysteroides, the
halofenozide (RH-0345) on the fatty acid composition of the flesh total lipids of Penaeus kerathurus
(Crustacean). Content of protein, lipid and fatty acid composition of the eatable part of 3 species of molluscs
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(Cardium glaucum, Ruditapes decussates, Mytilus galloprovincialis and shrimps Penaeus kerathurus,

Aristeus antennatus, Parapenaeus longirostris) were evaluated.

Effect of RH-0345 on the fatty acid

composition of the flesh total lipids of Penaeus kerathurus, fished from the gulf of Annaba (Algeria) were
also evaluated. Obtained results showed that content of mollusc proteins and lipids were not significantly
different (protein: 9 - 11 pug/mg, lipid: 8 - 9 ug/mg of tissue) but crustacean proteins were significantly higher
than lipids (protein; 7 - 11 pg/mg, lipid: 1.8 - 3 ug/mg of tissue) and the unsaturated fatty acid content was
important in particular the polyunsaturated fatty acids (up to 20% of the total fatty acids). In P. kerathurus,
RH-0345 treatment at 3.14ug/l (dose used against mosquitoes) involved a significant reduction of the
monounsaturated fatty acids and an increase of the saturated fatty acids amounts.

Key words: Crustaceans; Molluscs; Halofenozide; Proteins;Lipids; Fatty acids.

1. INTRODUCTION

Les mollusques bivalves ainsi que les
crevettes jouent un role prépondérant dans
le transfert de la matiére organique et
constituent d’excellents indicateurs de la
pollution du milieu marin environnant [1].

Ils constituent également un apport
alimentaire riche en protéines et en lipides
insaturés [2]. Il apparait ainsi que la

consommation de ces aliments exercerait
un effet cardioprotecteur qui est di a la
nature des acides gras présents dans les
tissus comestibles [3, 4]. Les lipides, les
protéines et les glucides sont connus
comme étant des précurseurs énergétiques
mais ils jouent aussi un role important
dans plusieurs processus physiologiques
[3, 5]. Les lipides, notamment par le biais
des prostaglandines, sont impliqués dans
la défense immunitaire, la
neurophysiologie chez les insectes en
général et les crustacés et mollusques en
particulier et surtout dans la reproduction
lors de la ponte [4]. Les protéines jouent
un role fondamental dans 1’organisme de
toutes les espéces biologiques vivantes.
Constituants principaux des tissus, elles
interviennent dans la formation des
gameétes comme source énergétique [6].
Cependant, certains facteurs
environnementaux et particulierement les
polluants  d’origine  industrielle et
domestique pourraient agir sur la
composition biochimique de ces espéces.
La présence de ces facteurs dans le milieu
marin a des effets sur les organismes
aquatiques ; les effets létaux se traduisent
par de graves troubles physiologiques ou
par la mort, alors que les effets sublétaux
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se manifestent par des perturbations du
métabolisme [7].

Parmi ces facteurs, les pesticides
occupent  une  place importante,
notamment les régulateurs de croissance
(IGRs), dont les benzoylhydrazines,
considérés comme étant les premiers
agonistes nonstéroidaux des ecdystéroides
qui induisent une mue précoce et
incompléte  chez  plusieurs  ordres
dinsectes. Un de ces IGRs, le
halofénozide (RH-0345) est de plus en
plus utilisé en agriculture,
particulierement contre les lépidopteres
[8] en mimant I'activité biologique de la
20-hydroxyecdysone (20E) des insectes
[9], car cette hormone contréle plusieurs
processus physiologiques comme la mue
et la reproduction [10]. Par leur action, ces
IGRs pourraient avoir des effets
secondaires sur des organismes non ciblés
tels les crustacés ayant les mémes
processus physiologiques contrdlés par les
mémes hormones [9]. L’objectif de cette
étude est d’évaluer la composition en
lipides et en protéines et I’apport en acides
gras polyinsaturés des tissus comestibles
de mollusques (muscles) et de crustacés
(chair) ainsi que D’éventuel impact du
halofénozide sur la composition en acides
gras de la chair de Penaeus kerathurus.

2. MATERIEL ET METHODES
2.1 Echantillonnage et élevage

Les mollusques bivalves adultes des
deux sexes Cardium glaucum, Ruditapes
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decussatus sont récoltés au niveau de la
lagune d’El Mellah (Est Algérien) alors
que Mytilus galloprovincialis provient des
tables conchylicoles de la méme lagune.
Les crustacés (Penaeus kerathurus,
Aristeus antennatus et Parapenaeus
longirostris) sont péchés au large du golfe
de Annaba. Seuls les crustacés des deux
sexes arrivés au stade de developpement
«D» correspondant a I’intermue sont
utilisés. Les individus des 6 especes sont
immédiatement pesés et le muscle des
mollusques ainsi que la chair des crevettes
sont prélevés, pesés et utilisés pour le
dosage des lipides et des protéines ainsi
que pour I’analyse de la composition en
acides gras. Pour I’évaluation des effets du
halofénozide, les femelles de P.
kerathurus (6 par aquarium) sont placées
dans des aquariums de 1m x 0,35m x
0,65m (L,I,H), a 25 °C, 37 %o de salinité et
une photopériode naturelle. L’oxygénation
est assurée par une pompe a air et 1’eau est
filtrée par une pompe filtrante en continu.
Les animaux sont nourris tous les deux
jours avec de la chair fraiche de moules et
de poissons.

2.2 Extraction et dosage des lipides et
des protéines

Les lipides et les protéines de la partie
comestible des échantillons de mollusques
et de crevettes sont extraits [11] et estimés
par colorimétrie [12, 13].

2.3 Traitement au halofénozide

Les femelles de P. kerathurus
nouvellement exuviées en prémue sont
traitées au halofénozide a la dose de 3,14
pg/l  dans l’eau d’¢élevage, dose
correspondant au ¥ de la DL50 et utilisée
dans la lutte contre les moustiques [8].
Aprés 8 jours, (période durant laquelle la
femelle  termine  son  stade de
développement par une mue), la chair est
prélevée et la composition en acides gras
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des lipides totaux est determinée par
chromatographie en phase gazeuse [14].

2.4 Analyse des acides gras

Les acides gras des lipides totaux du
muscle des mollusques et de la chair de P.

kerathurus  témoin et traitée au
halofénozide sont séparés par
Chromatographie en Phase Gazeuse
(chromatopack C P 437 A, colonne

capillaire CPWA X 58 CB, 30 m long et
0.32 mm diameétre interne, gaz vecteur H;
a 25 ml/min) et identifiés par comparaison
avec un mélange d’acides gras standards
(Sigma) [14].

Les résultats sont exprimés par une
moyenne suivie d’un écart type (m+s). Les
moyennes entre elles sont comparées par
le test « t » de Student au seuil 5%.

3. RESULTATS

3.1 Concentrations en protéines et en
lipides dans le muscle des mollusques et
la chair des crustacés

Les résultats montrent que les taux de
protéines ne sont pas différents
significativement  (P>0,05) chez les
mollusques et les crustacés, alors que les
taux lipidiques de la chair des crustacés
sont  significativement plus faibles
(P<0,05) par rapport a ceux évalués dans
le muscle des mollusques.

3.2 Composition en acides gras totaux
chez les mollusques et les crustacés

Les acides gras majoritaires chez les
mollusques (Fig. 2) sont représentés par
les acides palmitique et stéarique (C16:0
et C18:0) et a un degré moindre I’acide
laurique (C14:0). Parmi les acides gras
insaturés, le taux d’acide linoléique
(C18:2) varie selon ’espece étudiée de 10
a 20% des acides gras totaux.
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Protéines et lipides de la chair
(Hg/mg de tissu)

Mollusques

m Protéines

B Lipides

Crustacés

Figure 1. Concentrations en protéines et en lipides (ug/mg de tissu) dans le muscle des
mollusques (A, B et C) et la chair des crustacés (D, E et F). (ms, n=6; *:P<0,05). (A: R.
decussatus; B: C. glaucum; C: M. galloprovincialis; D: P. kerathurus; E: A. antennatus; F:

P. longirostris)
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Figure 2. Composition en acides gras (%) des lipides du muscle chez les mollusques.

(mzs, n=6)

Chez les crustacés (Fig. 3) le profil en
acides gras totaux de la chair est différent
de celui des mollusques. En effet, les
acides gras majoritaires sont représentés
par les acides gras insaturés
principalement les acides oléique (C18:1)
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et linoléique (C18:2). Ces résultats
illustrent bien [’excellent apport des
crustacés en lipides insaturés qui sont
actuellement connus pour leurs propriétés
antiathérogénes [15].
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Figure 3. Composition en acides gras (%) des lipides de la chair chez les crustacés (m+s,
n=6).

3.3 Effet du halofénozide

Le traitement au halofénozide pendant (Acides oléique et palmitoléique, C18:1
8 jours a la dose de 3,14ug/l d’eau et C16:1) ainsi qu’une augmentation
d’¢élevage entraine chez la femelle de P. significative (P<0,05) des acides gras
kerathurus une diminution significative saturés (Acides palmitique et stéarique,
(P<0,05) des acides gras monoinsaturés C16:0 et C18:0) (Fig.4).
Témoin
70 _ u
[] RH-0345
< 60
=
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S 50 |
(@)
3
S 40
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< *
& 30
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e 20
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|_
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Figure 4. Effet du RH-0346 (halofénozide) sur la composition en acides gras (%) des
lipides de la chair des femelles de Penaeus kerathurus. (m+s, n=6) (* : Significativement
différent par rapport au témoin correspondant au seuil 5%).

4. DISCUSSION

Les organismes marins en général et les représentent une source de protéines et de
mollusques et les crustacés en particulier lipides de bonne valeur nutritionnelle en
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alimentation humaine. L apport en acides
gras insaturés confére aux lipides de ces
especes un rble antiathérogéne et
cardioprotecteur chez I’homme [16-18].

Dans ce travail, nous avons déterminé
la composition en protéines, en lipides et
en acides gras du muscle de 3 espéces de
mollusques bivalves (Cardium glaucum,
Ruditapes  decussatus et  Mytilus
galloprovincialis) et de la chair de 3
crustacés Péneidés (Penaeus kerathurus,
Aristeus antennatus et Parapenaeus
longirostris). Les résultats obtenus
montrent que les tissus comestibles des
mollusques et des crustacés contiennent
des taux de protéines équivalents
conformément aux tables de composition
alimentaire [2]. Le muscle des mollusques
contient plus de lipides que la chair des
crustacés, mais l’analyse de la
composition en acides gras de ces tissus
montre que les crustacés sont plus riches
en acides gras insaturés que les
mollusques. Ces résultats, proches des
tables de composition alimentaire [2]
justifient ~ I’intérét  nutritionnel et
commercial qui pousse a I’élevage de
masse des crustacés réalisé a proximité de
zones agricoles ce qui augmente le risque
de contamination des crustacés par les
pesticides et les polluants [19].

Nous avons donc évalué les éventuels

effets secondaires d’un agoniste non
stéroidal des ecdystéroides, le
halofénozide (RH-0345) sur la

composition en acides gras de la chair de
la crevette, P. kerathurus. Ce pesticide est
largement utilisé dans la lutte contre les
Iépidopteres particulierement les
moustiques [8], en accélérant le
mécanisme de la mue et en agissant sur le
processus de la reproduction [20].

Le traitement au RH-0345 a été
effectue sur des femelles de P. kerathurus
durant 8 jours a la dose de 3,14ug/l d’eau
d’¢élevage. Cette dose correspond au quart
de la DL50 utilisée dans la lutte contre les
moustiques [8; 20]. Les résultats obtenus
montrent que le traitement entraine une
diminution des acides gras monoinsaturés
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et une augmentation des acides gras
saturés. Ces variations pourraient avoir
des conséquences sur la reproduction car
il a été montré que chez la majorité des
invertébrés les acides gras insaturés
jouaient un r6le important dans la
maturation des ceufs et dans le mécanisme
de la ponte [3; 4] notamment par le biais
des prostaglandines et des éicosanoides.
Ces résultats sont a approfondir mais ils
montrent la sensibilitt des especes
marines a diverses sources de pollutions et
ils appellent a la vigilance dans le choix
des zones d’¢élevage des crustacés et des
mollusques ainsi que sur la qualité de
I’eau utilisée.
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Résume

Ephestia kuehniella Zeller (Lepidoptera, Pyralidae) appelée communément pyrale de la farine est un ravageur
majeur des denrées stockées. Cette espéce est aussi une source allergénique qui provoque I’asthme et des
rhinites. La présente étude est une approche physiologique qui vise a déterminer la chronologie de la
sécrétion de la cuticule et ses corrélations avec le profil de I’hormone de mue au cours du développement des
chrysalides femelles. Les épaisseurs de 1’ancienne et de la nouvelle cuticule ont été déterminées sur des
coupes semi-fines du tégument préparées selon la technique conventionnelle de microscopie électronique a
transmission. Le dosage de I’hormone de mue (ecdystéroides) a été réalisé individuellement dans les extraits
de corps entier de chrysalides femelles avec une méthode enzymo-immunologique utilisant un anticorps
polyclonal de lapin, un traceur la peroxydase et un révélateur la tetraméthyl benzidine. L’évolution des taux
hormonaux au cours de la métamorphose montre un seul pic localisé a cinq jours. L’épaisseur de la cuticule
nymphale présente un maximum au troisieme jour de la vie nymphale. La nouvelle cuticule adulte est
secrétée immédiatement apres 1’apolyse; elle mesure 7,27 £ 0,05 um a la veille de I’exuviation adulte (9
jours).

Mots clés : Ephestia kuehniella ; Métamorphose ; Hormones ; Ecdystéroides ; Cuticule.
Abstract

Ephestia kuehniella Zeller (Lepidoptera, Pyralidae) commonly called Mediterranean flour moth causes
damage mainly to stocks of flour and semolina. This study is a physiological approach and aimed the
determination of the cuticle cycle in order to establish temporal correlations with the molting hormone level
during the development of female pupae. Molting hormone was extracted from whole body and measured by
an enzyme immunoassay using a rabbit polyclonal antibody, peroxydase as a tracer, and tetramethyl
benzydine as reagent. The thickness of both old and new cuticles was determined on semi-thin sections of
integument prepared following the conventional technique of transmission electron microscopy. The
hormonal amounts present a single peak that occurs at day 5 following pupal ecdysis. The thickness of the
pupal cuticle increased during the pupal development reaching a maximum at day 3. The new adult cuticle is
secreted immediately after the apolysis (day 3) and reached a thickness of 7.27 £ 0.05 um at the adult ecdysis
(day 9). The peak of ecdysteroid content coincides with the apolysis and could be related with initiation of
the new cuticle.
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1. INTRODUCTION

Les processus de développement et de
reproduction chez les insectes sont
controlés par deux principales hormones :
I’hormone de mue (ecdystéroides) qui est
un stéroide polyhydroxylé responsable du
déclenchement de la mue, et 1’hormone
juvénile, un sesquiterpéne, qui détermine
la nature de la mue [1-6]. La cuticule et
son contréle endocrinologique constituent
des cibles potentielles spécifiques
recherchées pour le développement de
nouvelles molécules pesticides dans la
lutte contre les ravageurs des cultures [7].
Ephestia kuehniella (Lepidoptera,
Pyralidae) est un insecte ravageur majeur
des denrées stockées. C’est un modele
biologique utilisé dans notre laboratoire et
qui a fait I’objet de plusieurs travaux
portant sur I’impact d’un inhibiteur de la
synthese de la chitine, le flucycloxuron,
sur le développement et la sécrétion
cuticulaire [8], et sur le potentiel
reproducteur et 1’épaisseur du chorion [9].
Les mimétiques de 1’hormone de mue
constitue une nouvelle classe
d’insecticides sélectifs provoquant des
mues létales précoces [10]. Ces molécules
ont un grand potentiel d’utilisation dans la
lutte contre les ravageurs des denrées
stockées particulierement contre les
Lépidopteres [11]. Récemment, nous
avons montré chez E. kuehniella que le
tebufenozide est le plus efficace parmi les
trois agonistes des ecdystéroides testés
[12] et qu’il affecte le potentiel
reproducteur [13]. Nos connaissances sur
I’endocrinologie de cette espéce sont
toutefois insuffisantes. C’est pourquoi, la
présente étude vise a déterminer les taux
des ecdystéroides dans les extraits de
corps entier des chrysalides femelles et
d’¢établir d’éventuclles corrélations entre
les taux hormonaux et la sécrétion
cuticulaire au cours de la métamorphose
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chez E. kuehniella. Les résultats acquis
serviront de base a des expérimentations
sur les nouveaux régulateurs de croissance
des insectes agissant sur les principales
hormones de développement [6, 7, 11].

2. MATERIEL ET METHODES
2.1 Matériel biologique

Ephestia kuehniella est un Lépidoptére
ravageur des denrées stockées qui
provoque des dégats principalement aux
stocks de farine et de blé. C’est un modg¢le
biologique commode de laboratoire.
L’¢levage se fait dans des bocaux
contenant de la farine et fermés avec du
tulle. Les conditions optimales de
développement sont une température de
27 °C et une humidité relative de 80 %.

2.2 Dosage immuno-enzymatique des
ecdystéroides

Les ecdystéroides ont été extraits du
corps entier et dosés par une méthode
immuno-enzymatique (EIA) [14], utilisée
précédemment [15]. Briévement, le
dosage est réalisé avec un anticorps
polyclonal de lapin, un conjugué de la 20-
hydroxyecdysone (20E) couplé a la
péroxydase comme traceur et la
tétramétylbenzidine comme révélateur.
L’anticorps utilis¢ a 6 fois plus d’affinité
pour I’ecdysone que la 20E [16]. La 20E
étant généralement I’hormone principale,
les résultats sont exprimés en pg
équivalent 20E/mg de tissu corporel.
L’anticorps et le traceur enzymatique ont
éte aimablement fournis par Dr. J.P.
Delbecque (Université de Bordeaux |,
France).

2.3 Mensuration des eépaisseurs des
cuticules
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Les 4 premiers sternites abdominaux
sont prélevés des chrysalides agées de 1,
3, 5, 7 et 9 jours. lls sont fixés dans un

mélange glutaraldéhyde-
paraformaldéhyde dans du tampon
cacodylate [17] modifié [18] puis

déshydraté et inclus dans un mélange
Epon-Araldite [19]. Les coupes semi-fines
ont été effectuées a I’ultramicrotome LKB
V et colorées par le bleu de toluidine.

2.4 Analyse statistique

Les données sont représentées par la
moyenne plus ou moins [’écart-type
(mzs). Les analyses statistiques ont été
réalisées a ’aide du logiciel MINITAB
(Version 13.31, PA State College, USA).
Les valeurs moyennes ont été comparées
deux a deux avec le test t de Student.

3. RESULTATS

3.1 Variation des taux d’ecdystéroides
durant la métamorphose

Dans nos conditions expérimentales de
température et d’humidité constantes, la

durée du développement nymphal est
d’environ 9 jours. Les ecdystéroides ont
été déterminés par EIA dans le corps
entier des chrysalides femelles a différents
ages au cours du développement nymphal.
Ils sont exprimés en pg d’équivalent 20-
hydroxyecdysone par mg de poids frais
corporel. La variation du poids des
chrysalides femelles est donnée dans le
tableau 1. Le poids des chrysalides
femelles diminue légérement et de
maniére significative au cours de la
métamorphose. Les taux hormonaux
enregistrés a 0 et 1 jour ne sont pas
significativement différents (P> 0,05) ; ils
augmentent significativement (P < 0,05)
des le troisieme jour de la vie nymphale
pour atteindre un pic (250 pg équiv.
20E/mg) localisé a cing jours (Fig. 1).
Une diminution significative (P < 0,05)
est ensuite observée dés le septieme jour
pour atteindre un taux seulement de 50
pg/mg a la veille de I’exuviation adulte (9
jours). Les valeurs observées a 3, 5, 6, 7 et
9 jours sont significativement (P< 0,05)
différentes entre elles. Enfin, les
exuviations nymphale et adulte se font a
des taux relativement bas.

Tableau 1. Evolution du poids (mg) des chrysalides femelles d’E. kuehniella au cours du temps
(jours) durant la métamorphose (m + s, n=6). Les valeurs affectées d’une méme lettre ne sont pas

significativement différentes (P> 0,05).

Temps
(jours) 0 1 3 5 7 9
Poids (mg) 15,1+0,4a 14,2+0,3b 13,4+0,1c 13,3£0,1c 12,3+0,2d 11,640,1e
. 300 A C
:
33 a a
g; 150 A a
8 i 100 A d
g = 50 '—‘—‘
0 T T T T ,
0 1 3 5 7 9

Temps (jours)

Figure 1 : Evolution du taux des ecdystéroides (pg équiv.20E/mg tissu) au cours du temps
(jours) durant la métamorphose des chrysalides femelles d’E. kuehniella (m £ S, n= 6).
Les valeurs affectées d’une méme lettre ne sont pas significativement différentes (P> 0,05).

3.2 Sécrétion cuticulaire durant la métamorphose
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La cinetique et la sequence des
principaux évenements épidermo-
cuticulaire durant la métamorphose ont été
envisagées afin d’établir des corrélations
avec les taux hormonaux. Les épaisseurs
de la cuticule totale nymphale (ancienne
cuticule) et de la nouvelle (cuticule pré-
exuviale adulte) ont été estimées sur des
coupes  semi-fines  du  tégument
périphérique a différents ages au cours de
la métamorphose. Les résultats sont
représentés dans les tableaux 2 et 3.
L'épaisseur de la cuticule nymphale
augmente significativement (p< 0,05)

avec I'age pour atteindre un maximum de
13,83 = 0,1 pum au troisieme jour et
décroit significativement (p< 0,05) par la
suite en raison de la digestion des couches
profondes de I’ancienne cuticule (Tab. 2).
La nouvelle cuticule ou cuticule pré-
exuviale adulte est secrétée
immédiatement aprés I’apolyse (troisiéme
jour); les  épaisseurs  augmentent
progressivement et de maniere
significative (P< 0,05) pour atteindre un
maximum de 7,27 + 0,05 um a la veille de
I’exuviation adulte (9 jours) (Tab. 3).

Tableau 2. Evolution de [’épaisseur (um) de la cuticule totale nymphale au cours du temps
(jours) durant la métamorphose des chrysalides femelles d’E. kuehniella (m £ s, n = 6).
Les valeurs affectées d 'une méme lettre ne sont pas significativement différentes (p> 0,05).

Temps
(jours) 0 1 3 5 7 9
Epaisseur 7,80 + 8,03 +
(um) 0,052 11,00+ 0,1b | 13,83+0,1c | 12,27 +0,07d | 10,90+ 0,2b 0,056

Tableau 3. Evolution de I’épaisseur (um) de la nouvelle cuticule (adulte) au cours du
temps (jours) durant la métamorphose des chrysalides femelles d’E. kuehniella (m £, n =
6). Les valeurs affectées d’'une méme lettre ne sont pas significativement différentes (p>

0,05).
Temps (jours) 3 5 7 9
Epaisseur (um) 0,00+ 0,00 a 5,05+ 0,07 b 6,10+ 0,05¢c 7,27+0,02d
4. DISCUSSION

Les ecdystéroides ont été impliqués par
différents auteurs et chez plusieurs
espéces d’insectes dans le contrdle d’un
grand nombre de mécanismes
physiologiques dont le principal est le
phénoméne de mue et de métamorphose
[2, 3, 7]. Chez les insectes, les
ecdystéroides sont formés a partir des
stérols  alimentaires  qui seront
transformeés apres ingestion en cholestérol.
Ce dernier subit diverses oxydations et
hydroxylations pour fournir ’ecdysone
qui sera a son tour convertie dans les
tissus périphériques en 20E par ’enzyme

ecdysone-20-monooxygénase [20]. Les
taux des ecdystéroides et de I’hormone
juvenile fluctuent tout au long du
développement des insectes. Les pics
hormonaux observés sont associés a des
événements importants comme
notamment les mues, la métamorphose ou
la reproduction [20-22]. Selon les espéces
un ou deux pic sont détectées durant la
métamorphose : Pieris brassicae [23],
Leptinotarsa decemlineata [24], Heliothis
zea [25] et Tenebrio molitor [26]
présentent un pic, tandis que Galleria
mellonella [27] et Cydia pomonella [28]
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ont en deux pics.

Du fait de sa structure, sa composition
chimique et son  renouvellement
périodique contrélé par des hormones, la
cuticule est une caractéristique essentielle
des insectes. Il est généralement admis
que le processus de mue est initié par une
augmentation des taux de 20E et se
termine par leur chute et la sécrétion de
I’hormone d’éclosion [6]. Le dosage des
ecdystéroides au cours du developpement
nymphal chez les chrysalides d’E.
kuehniella rév¢le la présence d’un seul pic
qui coincide avec D’apolyse et serait
responsable de I’initiation de la sécrétion
de la nouvelle cuticule, c’est a dire la
cuticule pré-exuviale adulte. L’exuviation
adulte  s’effectue sous des taux
d’ecdystéroides relativement bas
confirmant les travaux antérieurs [6]. Le
deuxieme pic d’écdystéroides, détecté au
cours de la métamorphose chez certaines
especes [27, 28], est en rapport avec le
développement ovarien [22, 28, 29]. Chez
les chrysalides femelles de C. pomonella
le deuxiéme pic est étroitement corrélé
avec 1’évolution de la taille de I’ovocyte
basal et de I’épaisseur de I’épithélium
folliculaire chez C. pomonella [28]. Enfin,
les valeurs observées chez E. kuehniella
sont comparables aux taux hormonaux
signalés chez d’autres especes de
Lépidopteres [30].

En conclusion, les variations des taux
d’ecdystéroides au cours de Ia
métamorphose des chrysalides femelles
d’E. kuehniella sont avec les évenements
épidermo-cuticulaires.  L’augmentation
des taux serait responsable de 1I’induction
d’'un nouveau cycle cuticulaire. La
sécrétion de la nouvelle cuticule intervient
immédiatement apres I’apolyse
confirmant ainsi les travaux antérieurs
faits sur d’autres especes.
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Résumé

Le parc national d’El Kala (Nord est algérien) est caractérisé par une grande biodiversité génétique. Dans le
cadre de nos travaux, nous avons suivi I’évolution de la flore lichénique dans trois zones différentes : c6tiere,
sub-cotiére et montagneuse. Nous avons utilisé une méthode combinée lichéno-sociologique basée sur la
méthode classique partielle et intégrale. 114 taxa ont été recensés avec une abondance particuliére pour les
zones montagneuses, marquée par une espece trés représentative Lobaria pulmonaria (L. Hoffm.). Les zones
sub-cotiéres ou Quecus suber (L.) est le principal phorophyte qui abrite une flore lichénique crustacée
représentée par le genre Lecanora Kind. Pinus pinaster (Ait.) phorophyte le plus abondant dans les zones
cotiéres est peuplé principalement par des espéces crustacées du genre Candelariella. De maniére générale,
la flore lichénique étudiée a une origine cosmopolite secondaire. Son suivi spatio temporel est un moyen
avéré dans les études d’impacts et de la bioindication de la pollution.

Mots clés: Biodiversité ;Lichen ; Parc National dEI Kala- nord- est algérien ; Algérie.
Abstract

The national park of EI Kala (Algerian North east) is characterized by its genetic bio-diversity, so our work
was carried on the evolution of lichenic flora in the three different zones: coastal, sub-coastal and mountains.
We have used licheno-sociological combined method from the partial and integral classic method. 114 taxa
have been counted with a particular abundance marked in the mountainous zone (representative species:
Lobaria pulmonaria (L. Hoffm). Sub-coastal zone where the main phorophyte is Quercus suber (L.) is
characterised by a crustaceous lichenic flora represented by the Lecanora kind. In the coastal zone, the
representative phorophyte is Pinus pinaster (Ait.) with a dominance of crustaceous species (Candelariella).Of
a global manner, lichenic flora in question has sub-cosmopolitan origin; its spatio-temporal follow-up is
imperative notably in studies of impact and the bio-indication of the pollution.

Key words: Bio-diversity; Lichen; National Park of El Kala - northeastern Algeria.
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1. INTRODUCTION

The National Park of El Kala has a
biodiversity of flora and fauna very
important. It contains not only good
weather but also provided favorable media
phorophytes called for the development of
the lichen flora. However, each species
has its own requirements and its
distribution is influenced by the in the
middle .As part of our work we performed
a floristic approach based on the inventory
of lichen flora. This is the first initiative of
its kind in this area of study. It allowed us
firstly to know the different lichen species
which live in the area and secondly to
determine the lichen species most
susceptible to pollution than is commonly
known species poleophobes.
The goal of our work consists in a
phytosociological and systematic
inventory of lichen species through three
different zones of the national park of El
Kala:

- Coastal zone,

- Sub-coastal zone,

- Mountainous zone.
This inventory permitted us to know the
distribution of lichen species according to
gradient altitudinal, to the exhibition, to
the substratum and the completely distant
sites of sources of pollution.

2. MATERIAL AND METHOD
2.1 Material

The material that we used for the
realization of this work: altimeter, string,
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knife, hammer, compass, gnard of land,
meter ribbon, rule, sachets and envelopes
for the packing of lichens harvested as
well as the various specific floras to
lichens[1-3] and the chemicals reagents
relating of it (KOH to 10%, paraphényléne
diamine, bleach, Lugol, lodine, Blue
cotton).

2.2 Survey area

The three zones prospected within the
national park of El Kala are as follow:
- The coastal zone constitutes a
homogeneous station populated solely by
Pinus pinaster (Ait.). The mean of the
studied three circumferences is 80 to 90
cm; their middle height varies between 25
and 30 m. Absence of undergrowth.
- The sub-coastal zone, organized of a
heterogeneous station to two principal
groupings: Quercus suber (L.) and
Quercus faginea (Lam.). The undergrowth
is very dense and is constitued notably by
Erica arborea (L.), Calycotome villosa
(Poir. Link), Arbustus unedo (L.), Myrtus
communis (L.), efc...
- Montainous zone, homogeneous zone,
formed of Quercus faginea (Lam.)
(reaching middle height of 20 m about)
and located to an altitude of 850 to 1000
m. Arbustiveous and herbaceous strata are
very dense and very varied. The
prospected zones are represented by
different altitudes: the zone | (middle
altitude of 100 m); the zone Il (middle
altitude of 15 m) and the zone Il (middle
altitude of 900 m), (Fig. 1)
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Figure 1. Situation of the three study zones with their stations of sampling

2.3 Different types of sampling
2.3.1 Phytosociological sampling

On every phorophyte, one defines the
most representative face, qualitatively and
quantitatively. The surface of sampling is
determined by the application of
measurements of the minimal area
recommended by Roux [4], Roux and al.
[5].

Populations to  small thalleses
crustacean dominants: 150 - 200 cm?

Populations to big thalleses crustacean
dominants: 300 - 500 cm?

Populations to  small thalleses
foliaceous dominants: 150 - 200 cm?

Populations to big thalleses foliaceous
dominants: 500 - 800 cm?

Populations to big thalleses
squamuleux dominants: 500 - 1000 cm?

Every quadrat to study is fixed with the
help of nails implanted in the peel and
string. Measurements of thalleses of every
lichen species are done inside of the
quadrat and to which one assigns a
coefficient of sociability from 1 to 5.
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2.3.2 Systematic sampling

On each of the four faces of the
phorophyte, one identifies and/or one
describes all species marked to the naked
eye or the gnarl. A coefficient of recovery
in percentage is assigned to every face and
every species with regard to the face.

2.3.3 Plan of sampling (adopted method)

Several authors have used different methods.
We can cite the classic method used by Braun-
Blanquet [6]. But this method presents some
inconveniences suggested by Roux [7]. The
method of the partial taking which looks like the
classic method with also some inconveniences
because it doesn’t permit the survey of stations or,
by reason of the ecological condition
heterogeneity, population occupy some reduced
and dispersed surfaces[4]. A reliable and
precise method is currently applicable,
named method of entire taking which is
based on the method of the coefficient of
middle likeness and it consists in the
comparison of four quadratses [8]. The
advantage of this method, it is that it
permits the realization of summaries
qualitatively and quantitatively. We tried
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to combine the three previous methods to
develop a news that permitted us to win
the time of it, to limit our means and to
get some as reliable results that those
brought by the integral method (most
precise among methods already quoted).
The method that we recommend consists
in  making a systematic summary
qualitatively on the four faces of the
phorophyte, a raised phytosociologic that
one does on the face of the most
representative phorophyte, and

quantitatively. Our observations concerned
different phorophytes such as Pinus pinater

(Ait.), Quercus suber (L.), Quercus faginea

(Lam.), Fraxinus  angustifolia ~ (Vahl.),
Cupressus sempervirens (L.) and Casuarina
equistifolia (L.). It is however necessary to notice
that these last three species are introduced around
orchards and along roadsides. They are localized
in several stations of the coastal and sub-coastal
zones. The statements of lichens were made at the
level of each of three zones according to the
presence of porophytes and their accessibility. In
every station, we examined between 1 in 10 trees
of the same specie which are one diameter
included between 0, 30 and 1, 50 meters.

3. RESULTS AND DISCUSSION

The geographical distribution of
corticoleses lichens is influenced by three
principal factors: nature of the substratum,
the climate and the degree of air pollution
[9-11].

From the table we try to highlight some
conclusions about our work. Initially, we note that
some taxes are highly representative in certain
zones than others. Indeed, the abundance-
dominance of crustaceans, the leafy and
fruticulous in the three study zones could be linked

to climatic factors independently phorophytes. On
the other hand the mountainous zone specific
micro-climate (frequent fog) which develops
phorophytes Quercus faginea (Lam.) favorable
habitat for taxas such as composites, the gelatinous
and squamulous. It is known that the
geographical distribution of corticoleses
lichens is influenced by three principal
factors: nature of the substratum, the
climate and the degree of air pollution [9-
11]. We noticed the variability of a gas to
another one as for the specific wealth in
lichens and to the degree of recovery
following the three prospected zones
(Tab.1, Fig. 2a, 2b, 2¢).

Table 1. Physionomical spectrum of corticoleses lichens of the national park of El Kala

Lones Coastal | Sub-ceasnal Mountainens

il ,
Stations | L[ 2|3 L4 [ S| @[T 8 o 10002 03f14]18] 16 origin
Tara Abumndance —  Dominance

Crogtaceas | 2|2 (3 |2 2|0 |1]3

Foligeeons | 1 |0 (3 |0 Q21223
Pratealoas | 1 (= |2 |3 |20 |1+
Composte |1 |+ |1 |2 |1 : .
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Figure 2. Physionomical spectrum of corticoleses lichens in the three study zones

It is bound to wealth and the specific
diversity of course in our survey region
[14].

Quercus faginea (Lam.) that is the
hygrophile and ombrophile specie of
altitude, regroup a flora very rich and very

varied lichens  (foliaceous lichens,
crustacean, fruticulous, gelatinous,
composite  and  squamulous).  This

phorophyte represents itself only 71% of
the total number of taxed to those
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inventoried of where it big affinity for
epiphyteses.

Quercus suber (L.) that is a gas
Mediterranean photophile, to obstinate
peel (except in case of demasclage every
10 years), constitute also with its 74% of
the whole of taxed inventoried, a good
phorophyte especially for crustaceous
species.

Pinus pinaster (Ait.) that is a gas
heliophile, to scaly and crumbly peel
making of it a bad phorophyte (a recovery
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in lichens of 25%), nevertheless, we
noticed in abundance, of foliaceous and
fruticolous species covering branches of

this  phorophyte completely. It is
influenced by the stong exhibition to light
and rains.

Fraxinus angustifolia (\Vahl.)
especially develops itself to the humid
surrounding level, it represents 24% of the
whole of taxed to them; its peel has
rugous aspect, of where the maintenance

certain types of lichens, case of the
gelatinous lichens Collema nigrescens
(Huds. D.C) and Collema furfuraceum
(Arnold Du Rietz) that present a strong
indication of abundance-dominance, what
agrees with the observation that noted that
the peel situated on the opposite superior
face to the dominant winds [15]. On
Casuarina equisetifolia (L.) one records
22% of lichenic flora inventoried and 21%
on Cupressus sempervirens_ (L.) In
general, these last two phorophyteses are
associated in the space and present

of a strong humidity to in the opposite in general the same behaviour of
anfractuosities, preferential habitats of groupings licheniqueses that they shelter.
%o
100 - I_esend
Qs : Quercus suber
20 Pp - Pinus pinaster
so = 2 : Fraxinus angustifolia
s : Cupressus sempervires
<O Ce : Casuvarnna equistifolia
Qf : Quercus faginea
SO
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310
30
=0
10
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Figure 3. Peopling of lichenic flora depending on the nature of phorophyte

Of the fact of the number limited of
lichen species and the frequency of
crustaceous species, we can give out the
hypothesis that the weak degree of
lichenic species recovery on these two
gases can be bound to the weak retention
in water (limited local microclimate).
Numerous  hypothese  have  been
formulated as for the variation of
epiphytic flora according to the nature of
the phorophyte: some authors take in
consideration the relief of the peel, the
habitat of trees, of others assign the
difference to the toughness and the speed
of peeling of the peel, and other assigns
the differences floristiqueses to the relief,
to the toughness, to the capacity of
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retention in water and to the power of
condensation of the steam of water of the
peel [16]. From de table, it also emerges
that the altitudinal factor in three studied
zones had an evident influence on the
biogeographical spectre of the flora
lichénique. For example, to the level of
the 1l zone one notes 49 species
subcosmopoliteses and 11 European
species. The presence of these last is
linked to the climatic conditions of this
zone encouraged by the altitude, however
species of Mediterraneen origin seem to
be rare (Fig. 4). According to the table, it
appears that the lichen flora of the national
park of El Kala is globally homogeneous
as to its origin biogeographic.
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Figure 4. Global biogeographical spectrum of corticoleses lichens of the national park of

el Kala

After having studied the spatial
distribution of taxed licheniques through
the three zones

of survey, we judged useful to
appreciate terracings of these species
according to altitudinal gradient. Among
folaceous species, one signals to low
altitude the dominance of Xanthoria
parietina (L. Th.Fr.), of Physcia
adscendens (Fr. Oliv.), Physcia tenella
(Scop.D.C.) and Physconia grisea (Lamk.
Poelt) and to high altitude, the dominance
of the Parmelia caperata (L.Ach.),
Parmeli perlata (Huds. Vain), Parmelia
dubosqui (sp), Parmelia sataxilis (L.),
etc...).\We noted a meaningful
interrelationship between the number of
called to licheniques crustacean and the
altitude, otherwise said, more one brings
up in altitude and more the number of
lichens crustacean increases (r = 0.394 *):
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for example, to 100 m of altitude one
records 10 crustaceous species represented
by the Lecanora kinds and Lecidea and to
35 m, 04 species in average. In the Il
zone (mountainous zone) that conceals an
important population of Quercus faginea
(Lam.), very important phorophyte as for
lichenic recovery (91 taxa inventoried
between 850 m and 1000 m).The
dominant species are the follow-up
foliaceous of crustaceous, then of
fruticulous. However we note a very
highly ~ meaningful interrelationship
between crustaceous and fructiculous
species (r = 0.691).In high altitude,
foliaceous species are representated by
Lobaria pulmonaria (L. Hoffm) and
Parmelia perlata (Huds. Vain), species
crustaceous by the Pertusaria, as for
fructicolous species, they are marked by
Evernia prunasti (L. Auch) (Fig.5).
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Figure 5. Curve regression in the number of taxed in relation to altitude in the Il zone

4. CONCLUSION

The survey that we took in the National
Park of Kala is the first inventoty. It
followed us to raise a list of 114 lichenic
taxa distributed like this: 45 crustaceous
species, 35 foliaceous, 15 fruticulous, 11
gelatinous, 07 composite and 01
squamulous. We record a spatial variation
in lichenic distribution; the biggest
number of taxed, in the mountainous zone
and subcoastal zone although the
mountainous zone has been under-
sampled with regard to  others.
Crustaceous species are marked by the
Pertusaria, foliaceous species by the
Parmelia and fruticulous by the Ramalina.

Among the different  studied
phorophyteses, Quercus faginea (Lam.) is
in head as for lichenic recovery. We raised
a variation as good according to altitudinal
gradient are most representative. What is
astonishing, it is that the European species
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(15) are according to the nature of the
phorophyte. Among the sampled species
and identified, it comes out again that
species subcosmopoliteses more important
times that the Mediterranean. The
dynamics and the distribution of
corticoleses lichens are bound closely to
several factors (local climatic conditions,
knowing that the region of El Kala is
classifed to the international ladder among
the protected humid zones), the diversity
of phorophytes and the topography of the
land. We consider that this draft of survey
is going to be a big contribution for
algerian lichenic research and will
contribute to the enrichment of the
Maghreb flora thus in particular and
Mediterranean in general.
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Résumé

Dans cette étude, nous nous intéressons a 1’évolution de la structure d’une interface de
contact solide — solide entre un matériau lisse et infiniment rigide (saphir) et un autre
rugueux et déformable (laiton ou acier), soumise a un chargement progressif. On tente de
bien deceler cette évolution par des relevés profilométriques et par imagerie a travers la
paroi transparente du saphir. Les paramétres intéressants sont le taux réel de contact S, la
densité de points de contact N et la distance de séparation des plans moyens d. On procede
également a la mesure de la micro-dureté du matériau le plus mou. La topographie permet
d’estimer essentiellement S* et d. S* est également déduit du rapport de la pression de
contact par la micro-dureté. L’imagerie permet de comptabiliser les zones de contact et de
visualiser en temps réel I'évolution de la structure de I'interface. Dans la présente
communication on se limite a comparer la valeur mesurée de la RTC sur un dispositif que
’on a mis au point a celle estimée au moyen d’un modele choisi.

Mots clés : interface de contact ; résistance thermique de contact ; taux réel de contact ;
densité de points de contact ; profilométrie ; micro-dureté.

Abstract

In our study, we are interested in the evolution of the structure of interface of contact between tow solids
subjected to a progressive load. The first solid is smooth and rigid (sapphire) and the second is a rough and
deformable (brass or steel). We try to reveal this evolution by profilometric measures and by imagery
through the transparent sapphire. The interesting parameters are the real rate of contact S*, the density of
contact points N and the separation distance d. We also proceed to the measure of the micro-hardness of the
softest material. The topography allows to estimate essentially S* and d. S* is also deducted from the report
of the contact pressure by the micro-hardness. The imagery allows to count the contact zones and to show in
real time the evolution of the interface structure. In the present communication we present just the
comparison of the measured value of the TCR on a device which we finalized to that estimated by a chosen
model.

Keywords: contact interface; thermal contact resistance; the real rate of contact; density of contact points;
phafleureogr respomdattesaerossia@yahoo.fr (Bensaad Bourassia)
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1. INTRODUCTION

L'hypothése de résistance thermique de
contact introduit dans la condition
thermique de liaison aux interfaces solide-
solide un parametre qui se substitue a la
perturbation thermique dans le voisinage
immédiat du contact. Cette perturbation
est due a I'imperfection des surfaces en
contact. Ainsi la RTC caractérise
I’aptitude de la zone interfaciale a
transmettre la chaleur d'un solide a l'autre
et permet d'écrire la condition de frontiere
a l'interface. Elle a suscité beaucoup
d'intéréts aussi bien sur le plan de
I'expérience que sur celui de la
modélisation. Jusqu'a des dates récentes,
les auteurs se sont investis surtout dans
I'étude du contact thermique statique. Une
fagon générale, on distingue ceux ayant
pour objet [l'aspect mécanique et/ou
statistique tendant a décrire la structure de
l'interface, de ceux sur le transfert
thermique a travers le contact réel et le
fluide interstitiel et les phénomenes de
micro constriction thermique. Parmi les
modeles les plus connus et les plus utilisés
nous citons ici quelques uns. Le modéle a
asperités cylindriques équidistantes de
Bardon [1, 2] dans lequel les aspects
mécaniques et thermiques sont décrits de
facon égale. Il a été repris par Belghali [3]
pour étudier I'effet de la distribution des
asperités de surface sur la RTC. Il a été
également utilisé par Assefraoui [4] et par
Bensaad [5] pour tenter de corréler deux
valeurs de la RTC  estimées
simultanément, l'une par voie de mesure
thermique l'autre par caractérisation
mécanique et géométrique des surfaces en
contact. Bensaad I’a utilis¢ également
pour étudier I’effet de la double échelle de
rugosité sur la résistance thermique de
contact. Le modele de Bardon a été étendu
au contact dynamique de type piece-outil
de forgeage a chaud par Bourouga et alii
[6]. Puis, il y a les modeles orientés
essentiellement sur I'aspect mécanique tel
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que celui de Greenwood et Williamson [7]
dans lequel les auteurs font un nombre
important d'hypotheses, notamment que
les déformations sont soit purement
élastiques soit purement plastiques. On
retiendra seulement que dans ce dernier
modele et dans le cas élastique, l'aire de
contact reel est proportionnelle a la
charge. Cette proportionnalité entre le
contact réel et la charge sera également
mise en avant par le modele de Bush et
alii [8]. Le modéle de Whitehouse et
Archard [9] reste voisin de celui de
Greenwood et Williamson mais différe de
ce dernier par la levée de certaines
hypothéses fortes telles que celle du rayon
de courbure constant ou encore celle sur le
choix d'une distribution gaussienne des
hauteurs d'aspérités. Cooper et alii [10]
montrent a travers une étude théorique et
expérimentale que le transfert a l'interface
dépend de facon cruciale de la distribution
des quelques grands pics de surface et que
de ce fait I'nypothése d'une distribution
gaussienne des hauteurs est suspecte.
Notons au passage qu'un travail récent sur
les effets de la distribution de taille et de
la forme des aspéritéssur le contact
thermique a été proposé par Garnier et alii
[11]. Mikic [12] propose un modeéle de
conductance thermique qui envisage
séparément les cas suivants : déformation
plastique pure, déformation plastique des
aspérités et déformation élastique du
substrat et déformation élastique pure. Par
la suite, partant de I'idée que le passage
d'un mode de déformation a un autre ne
peut étre un ‘'basculement’, Sridar et
Yovanovich [13] propose un modéle
élasto-plastique qui puise ses origines
dans celui de Cooper et alii. Enfin on
relevera que Majumdar et Bhushan
propose un modele fractal permettant
d'estimer avec une bonne précision le taux
réel de contact [14, 15].
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Essentiellement  expérimentale, la
présente étude a pour objet I'observation
simultanée de I'évolution de la résistance
thermique de contact RTC et des
parametres de contact a une interface de
type saphir-métal sous charge progressive.
L’évolution de la structure de I’interface
est percue a travers les variations des trois
parametres de contact gouvernant la RTC
N, S*etd.

Le texte du présent article est organisé
en trois sections : la premiére présente le
principe de mesure, la seconde sert a
décrire la demarche expérimentale. La
troisieme est dévolue aux tous premiers
résultats expérimentaux obtenus.

2. LE PRINCIPE DE MESURE

L'idée de base est d’estimer les
paramétres d'interface qui déterminent la
RTC a partir de relevés profilométriques
ou d’imagerie. Ces paramétres sont le taux
réel de contact, la densité de points de
contact et la hauteur du pic le plus haut.
On considére le cas favorable d’un contact
plan entre un matériau lisse et infiniment
rigide (saphir) et un autre, rugueux et

déformable (laiton), soumis a un
chargement progressif.
On ne s’intéressera ici qu’a des

surfaces dont la rugosité est réalisée par
usinage sous forme d’un réseau de
pyramides dont on a choisi les
dimensions. Cela revient a dire que la
densité de point de contact N est connue a
priori. Mais en raison de I’imperfection de
’usinage, on proceéde a 1’estimation de N,
du moins pour les faibles pressions, a
partir de traitements d’images de la
surface de [D’échantillon obtenues par
photographie a travers la  paroi
transparente en saphir. L’interface est
alors chargée d’une pate opaque.

La valeur de la distance de séparation d
des plans moyens est déterminée a partir
des topographies relevées a chaque palier

de charge.
Le taux réel de contact est estimé a
partir de ces mémes relevées
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profilométriques par analyse des courbes
d’Abbott de la surface de 1’échantillon
avant et aprés chargement. Il est
également déterminé a partir des mesures
de la pression de contact et de la micro-
dureté de I’échantillon. Cette derniére est
mesurée pour tout le domaine de valeurs
de I’effort appliqué pour tenir compte du
phénomene d’écrouissage. A travers la
détermination du taux réel de contact S*,
on s’intéresse aussi au déplacement de
matieére a 1’origine de 1’accroissement de
la surface réelle de contact.

En parallele, nous procédons a la
mesure de la résistance thermique de
contact sur un dispositif que nous avons
étudié, réalisé et mis au point a cet effet.
Les valeurs de RTC mesurées seront
comparées systématiquement aux valeurs
estimées a partir d’'un modele théorique
choisi.

I. 2.1 Modele de calcul
delaRTC

Nous avons choisi le modéle théorique
de Bardon pour I’estimation de la RTC.
On rappelle que la résistance de contact a
I’interface tient compte du passage de la
chaleur en paralléle, & la fois par la voie
directe solide-solide ou le flux doit
traverser une résistance de constriction
notée R et par la voie indirecte a travers
I’interstice caractérisée par la résistance de
la lame fluide notée R:. Elle est donc
considérée comme la résultante de ces
deux résistances en parallele Rs et Rs telle
que :

i=i+i:RTC:
RTC R, R;

R.R,

s*

R, +R;

S

1)

Pour D’estimation de la résistance RS,
nous avons retenu le modeéle simple de
Bardon [1] qui considére que tous les
points de contact ont la méme taille et une
répartition uniforme. Ce choix est justifié
par la nature des surfaces analysées dans
la présente étude.

Pour des

aspérités  cylindriques
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équidistantes la résistance Rs peut prendre
la forme simple suivante :

.
20NS

=A/A,, N est la densité des

d'e Ad,+4,.d;
A+ A,

A.est la moyenne harmonique

conductivités des deux milieux

2 1 1
— =t —

A b A

R, =

r- 141J_) i 5] @

ou:

aires de contact et et

des
en

contact 4, et A,

L’expression de la résistance de la voie
fluide est :

(3)

A% est la conductivité thermique effective

du milieu interstitiel, d est la distance de
séparation des plans moyens des surfaces
en contact.

Les équations 2 et 3 montrent que Rs et
Rf dépendent fortement de N, S* et de d.

2.2 Procédure expérimentale

Avant de monter 1’échantillon sur le
dispositif de mesure, on procéde d’abord a
des relevés topographiques au moyen d’un
profilomeétre optique. Pour chaque mesure,
thermique ou mécanique, [’échantillon
métallique et le saphir doivent étre bien
nettoyés. Ensuite, on procede au montage
de I’ensemble échantillon— saphir et a la
mise en contact pour un bon alignement
de ’ensemble. Pour un échantillon donné,
on réalise ainsi huit mesures thermiques
correspondant a des pressions de contact
allant de 0,5 a 216 bars.

Apreés chaque expérience réalisée a une
pression de contact donnée, on fait un
relevé profilométrique de la surface. Par la
suite, sur le dispositif expérimental, on
remplace la boite froide par la plaque
d’observation, on charge ’interface pour
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le ramener a la pression de contact et on
procede a une prise de vue de I’interface
sous charge a travers la paroi de saphir.

Rappelons que pour le matériau
constituant les échantillons, on procede
¢galement a 1’essai de micro-dureté. Ce
dernier se présente comme une série de
relevés que ’on effectue avec différentes
valeurs de 1’effort appliqué. Pour chaque
valeur d’effort, on réalise sept empreintes
et on considére la valeur moyenne pour le
tracé de la courbe de micro-dureté.

3. APPROCHE EXPERIMENTALE

Nous présentons dans cette section le
dispositif de mesure de la RTC, et la
cellule de wvisualisation qui permet
I’observation et la photographie sous
microscope.

I1. 3.1 Le dispositif de
mesure de la RTC

Il est composé de cing éléments
principaux (Fig. 1). Le saphir (1),
I’échantillon en laiton ou en acier muni de
thermocouples (5), la chaufferette (3), la
boite froide (4) et le systtme de
chargement pneumatique (7).

L’échantillon repose sur la chaufferette
électrique constituant la source chaude,
montée sur un siege faiblement
conducteur (11). La boite a eau (source
froide) est disposée en contact parfait avec
le saphir. On enduit les surfaces trés lisses
du saphir et de la boite a eau de graisse
graphitée pour améliorer le contact
thermique. En fait, la boite a eau vient
remplacer la couronne portant la fenétre
de visualisation comme cela est représenté
sur la figure la. Elle est traversée par un
écoulement d’eau régulé thermiquement et
sert ainsi a entretenir un gradient de
température suivant 1’axe de symétrie.
L’ensemble saphir — échantillon —
chaufferette est monté sur un siege
conique (10) porté par une bille en Acier
(9). L’effort de charge d’origine
pneumatique allié a ce type d’appui
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(rotule) sert a éviter les contacts partiels

(phénomene d’entrebaillement) a
I’interface.
Les échantillons sont de forme

cylindrique de hauteur 10mm et de
diametre 8mm. Chacun est équipé de
quatre thermocouples de type K soudés au
fond de trou radiaux de 0.5mm de
diameétre. Les positions des points de
de

mesure se situent dans [’axe

I’échantillon. Les distances respectives
des soudures chaudes jusqu’a I’interface
sont respectivement de 1.5, 3.5, 5.5 et
7.5mm. Cet échantillon est en contact
imparfait avec une plaque de saphir
monocristallin se présentant comme un
disque poli de méme diamétre (8mm) et
d'épaisseur 2mm. Ses deux faces sont
polies et présentent une rugosité Ra de
I'ordre de 30nm.

. le disque de saphir
: I’échantillon

7
v

NN

Troulet2

3 : la chaufferette

- la boite froide

- le couvercle

. les thermocouples
:I’appareil de visualisation
. le piston

: ’enceinte
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Sur son autre base, I’échantillon est
mis en contact avec une chaufferette
électrigue de méme section pouvant
dissiper une puissance de 4 watts.
L'ensemble chaufferette - échantillon
rugueux - saphir est monté aligné dans un
gabarit associé a un systeme de
chargement pneumatique qui transmet la
charge a I’échantillon par le biais d’une
bille de roulement de telle sorte que les
interfaces  présentent des  contacts
uniformes. Le systeme de chargement
pneumatique est concu et réalisé au
laboratoire. Il est constitué essentiellement
d’un cylindre de 60mm de haut et 95mm
de diamétre intérieur et d’un piston
métalliques suffisamment rigides pour
supporter la pression de I’air comprimé
délivrée par du réseau (environ 6bars).
Deux trous sont réalisés sur la paroi du
cylindre. Le premier assure l’entrée de
I’air comprimé et le second accueille un
capteur de pression, de type Kisler XT-
190M-7-BAR-G. Il est relie & un
conditionneur de type AW180-A10S-FN
ayant une sortie analogique 0-10volts en
courant continu. Comme le montre la
figure 1, le cylindre accueilli le piston
avec un jeu trés faible permettant a ce
dernier de se déplacer sans frottement
sous l’action de I’air comprimé rentrant
par ouverture N°1. Les déperditions a
travers le jeu sont négligeables devant la
pression régnant a [’intérieur de
I’enceinte. Le rapport entre la section de
I’échantillon et la section circulaire du
piston supportant la pression d’air permet
de déterminer la pression apparente de
contact. Cette derniére est contrélée grace
au capteur de pression implanté tout en
bas de la paroi latérale de ’enceinte. Un
régulateur de pression est utilisé pour
réguler la pression d’air du secteur afin de
la garder constante. En aval, une vanne est
placée juste a I’entrée du cylindre. Elle
permet de controler le débit d’air
provenant du reseau. Une bille en Acier
transmet 1’effort de compression venant
du systéeme pneumatique vers 1’ensemble
saphir-échantillon.  Elle  permet a
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I’échantillon de pivoter librement et étre
guidé pour venir en contact plan avec le
saphir. La bille est positionnée entre deux
sieges, le premier est fixé sur le piston et
le deuxieme loge 1’échantillon métallique.
Une couronne en acier dur d’une
épaisseur de 20mm est montée au-dessus
de Denceinte contenant le systéme
pneumatique. Cette couronne offre la
possibilité d’emplacement des différents
accessoires nécessaires a la mesure
thermique et a la visualisation de
I’interface.

Une alimentation stabilisée est reliée a
la chaufferette. La mesure du courant
permet le réglage du chauffage. Une
chaine d’acquisition est utilisée pour
enregistrer les réponses des
thermocouples et du capteur de pression.

3.2 La cellule de visualisation (Fig. 1b)

Au moyen d’un mécanisme appelé ici
la cellule de visualisation, on charge
I’interface  saphir-métal  jusqu’a la
pression de contact choisie pour réaliser la
mesure de la RTC. Pour cela, la plaque de
saphir est encastrée sur le bati grace a une
couronne en acier (4° sur Fig. 1b)
d’épaisseur 10mm solidaire du couvercle
du systeme de chargement pneumatique.
Une fenétre d’observation de 3mm de
diamétre au centre de cette couronne
permet 1’observation et la photographie de
I’interface. La photographie a travers le
saphir transparent est faite au moyen d’un
appareil photo numérique monté sur un
stéréo-microscope K700 qui offre un
grossissement allant de 6 a 50X. De haute
résolution, 1’appareil photo offre un
grossissement supplémentaire de 1,25X. Il
est monté sur la sortie Trino du stéréo-
microscope. L’éclairage annulaire a fibre
optique est monté sur 1’objectif primaire
du stéréo-microscope. Il donne une
diffusion uniforme de la lumiére au
niveau de la surface observée. L’appareil
photo est piloté par un PC. Un logiciel de
traitement d'image permet par la suite de
déterminer le nombre de points de contact.
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La figure 2 présente les différentes
composantes de la cellule de visualisation.

3.3 Dispositif de profilométrie (Fig. 3)

Avant et aprés chaque chargement
pour la mesure de la RTC, on reléve la
topographie de la surface de 1’échantillon
qui est mise en contact avec le saphir.
Pour cela, on utilise un profilométre UBM
de type UBC14 & focalisation dynamique.
Sa définition est de 0,5um dans le plan de
la surface et de 6nm dans la direction
normale & la surface.

4. LES PREMIERS RESULTATS

Ils ne concernent que des surfaces dites
‘controlées’. Nous avons choisi de débuter
I’étude sur des surfaces d’échantillon a
asperités  pyramidales obtenues par
usinage.

4.1 La détermination de S* et de d par
I’analyse topographique

On se propose d’observer le processus
de déformation a la surface d’une
éprouvette cylindrique en laiton ayant une
base  présentant une  topographie
pyramidale. La pyramide élémentaire
présente 280um de coté de la base et
60pum de hauteur avec des imperfections
d’usinage qui différencient les pyramides
entre elles. Des relevés topographiques
sont réalisés avant et aprés chaque
chargement sur une zone couvrant une
douzaine de pyramides La figure 4 montre
un exemple. On suppose que cette zone
est représentative de la totalité de la
surface. Par la suite, les relevés de chaque
pyramide sont considérés
individuellement  pour un  méme
traitement.

I

Ho v v nn JH

1.00 mm
1000 P/mm

1.00 mmi1000 P/mm

Figure 4. Exemple d’un relevé profilométrique S=1mm?
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Figure 5. Les profils de la pyramide 4C écrasée a P=21MPa : (a) suivant l’'axe (0X), (b)

suivant [’axe (OY)

4.1.1 Les parameétres de rugosité :
« détermination de d »

Sur le tableau 1, on présente
I’évolution décroissante des parametres de
rugosité en fonction de la pression de
contact de la pyramide numéro 4, lors de
I’écrasement par palier. R, et Rq restent
quasi constants, seuls R, et R; sont
fortement modifiées par le chargement.
Au chargement maximum de P=211bar,
on observe un écrasement égal a 10.1um
donné par la variation de la rugosité totale
Ri. Rp représente la distance d entre le
plan moyen de la surface rugueuse et le
pic le plus haut. On note que cette distance
a décru de 8,5um.

L’¢tude comparative des relevés
topographiques des pyramides montre,
qu’en raison des différences entre les
rugosités secondaires, et probablement de
celles entre les geometries des sommets,
on observe d’une pyramide a une autre
que la valeur de R, présente des
variations. Mais ces derniéres restent
faibles. La valeur de d entre les deux
surfaces est prise égale a la valeur
moyenne de R,, déduite de 1’observation
pour chaque charge. Avant chargement on
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trouve d=36,3um. L’évolution de d en
fonction de la pression de contact est
donnée dans la derniere colonne du
tableau 1.

Tableau 1. Les parameétres de rugosité de
la pyramide 4

P Ra Rq Rp Rt d
(bars) (um) (um) (um) _(um) (MM
0 879 1072 3745 57,38 363
23 872 1065 3602 5422 39O
831 871 1061 3366 5176 S°°

2114 865 1049 2894 4731 0

4.1.2 Estimation de S* a partir des
courbes de portance

On peut estimer S* en utilisant la
courbe d’Abbott de trois manicres
différentes La premicre qui s’inspire de la
technique de superposition de profils
proposée par Fenech et Roshenow [16] est
proposée par Assafraoui [4]. Elle consiste
a supposer que le taux réel de contact
corresponde a 1’abscisse du point de
concours des deux courbes de portance
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établies avant et aprés chargement. La
seconde consiste a considérer que le taux
réel de contact est approximativement égal
a la portance & hauteur de la rugosité
totale enregistrée apres écrasement. C’est
I’hypothése de la troncature considérée
dans certains modeles mécaniques [17].
Ces deux premiéres méthodes présentent
I’inconvénient d’ignorer la seconde
¢échelle de rugosité que 1’on peut observer
aisément sur les surfaces tres rugueuses,
comme cela est le cas des surfaces

pyramidales. Cela est illustré par
I’exemple sur la figure 5 qui représentent
les profils suivant les deux axes
perpendiculaires de la base d’une

pyramide. On releve bien une rugosité
secondaire caractérisée par une valeur de
Rt de ’ordre de 2pm.

Une troisieme méthode qui peut étre
alternative, consiste a analyser finement le
relevé topographique de la surface aprés
écrasement. Dans un premier temps, celle-
ci est applicable aux surfaces & aspérités
pyramidales  seulement. Le champ
d’observation du profilomeétre est alors
limité au sommet écrasé, pour s’intéresser
particulierement a la seconde échelle de
rugosité. On releve la topographie avec
une finesse permettant de distinguer la
variation du taux de portance entre deux
valeurs que 1’on notera Gpji, et Gpax. Cette
observation est faite sur toute la
population de la douzaine de pyramides
supposée représenter 1’intégralit¢ de la
surface étudiée. A chaque pression, On
estime que la valeur moyenne de S” est
comprise dans D’intervalle moyen [Gpin,
Gmax] sans plus de précision. Sur la figure
6, On donne un exemple d’analyse de
courbes de portance de la pyramide 4 de la
figure 4. On y représente trois courbes. La
premiere en triangle plein représente la
portance avant chargement. Les deux
courbes, en carrés et en cercles pleins,
donnent portance de la pyramide aprés un
chargement de P=211bars. La courbe en
cercles pleins bénéficie d’une résolution
verticale améliorée. Cela a permis de
détecter clairement la présence de la
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rugosité secondaire. Sur cette courbe, les
trois premiers points représentent la
portance liée a cette rugosité secondaire.
Le premier point est défini comme Gpjy, ,
valeur minimale de la portance apres
chargement sirement inférieure a la valeur
minimale de la surface réelle de contact
Smin- La variation de pente observée apres
le troisieme point traduit sans aucun doute
la limite de la rugosité secondaire. Cela a
été observé systématiquement sur les
relevés des douze pyramides couvrant la
section observée. On pourrait interpréter
cela par une densité de creux de plus en
plus faible menant a la valeur de la
portance du palier correspondant a une
hauteur d’un peu moins de 28um. Cette
valeur de portance est maximale et
dépasse sdrement la valeur maximale du
taux réel de contact. S* présente une
valeur supérieure a celle de Gpin et
inférieure a celle de Gpnax L’analyse des
courbes d'Abbott enregistrées avant et
aprés chaque chargement, permet de
déterminer la valeur moyenne de S* sur la
surface d’observation. Connaissant les
valeurs de N, d et S*, on peut alors estimer
la RTC au moyen du modele théorique
simple de Bardon [4].

4.1.3 Discussion des résultats de la
topographie (Fig. 7)

En comparant les résultats de mesure
de la RTC aux valeurs théoriques données
par le modele retenu, on a pu constater
que la détermination de S* a partir du
point d’intersection des deux courbes
d’Abbott avant et apres chargement ou a
partir de I’hypothese de troncature (fondée
sur la différence des valeurs de rugosité
totale avant et aprés chargement) tend a le
surestimer. Ces deux techniques ignorent
la rugosité secondaire. Cela explique la
grande différence entre la mesure de RTC
et son estimation en fonction de S* obtenu
par ces deux techniques. Ces derniéres ne
prennent en compte que la premiére
échelle de rugosité, c'est celle de la taille
de la pyramide. L’examen du détail de la
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courbe de portance des régions hautes de
la rugosité apres écrasement a mis en
évidence la présence d’une seconde
échelle de rugosité aux sommets des
pyramides qui ne peut étre négligée. On
détermine ainsi un intervalle de valeurs du
taux de portance borné par les limites de
cette échelle de rugosité. On constate que,
a chaque pression, la valeur mesurée de la
RTC reste comprise entre les deux valeurs
de RTC estimées en fonction de ces deux
valeurs limites de S*.

4.2 Estimation de S* par caractérisation
mécanique

On considére que la pression apparente
de contact est égale a la micro-dureté au
niveau du sommet de l'aspérité. S* est
estimé par le modéle de Bowden et Tabor
[18, 19] en utilisant la dureté Brinnel Hg
issue d’un essai mécanique classique.
Ensuite en vue d’explorer I’effet du
phénomene d’écrouissage sur le contact
réel, S” est estimé en fonction de la micro-
dureté effective H, obtenue par le modéle
de Yovanovich [20]. H. vient remplacer
Hg dans le modele de Tabor tel que:
S"=A/A =P/H,

L'essai de dureté Vickers de la figure 8
sur du laiton montre qu'a partir d'une
charge égale a 100g, la dureté reste

constante (1,265GPa) est égale a Hg. Elle
permet, ainsi que les pentes des sommets
des 12 pyramides et la pression de contact,
d'estimer la micro-dureté effective du
matériau Hc au niveau des spots de
contact. Hc se déduit par 1’expression [6]:

}6.+0,071.c2)

P P

H, 1,62.c1.[%0_mj

Cette relation met en évidence le degré
de dépendance du rapport P/H. aux
parametres o ‘c.c etP-

o, =1um et c1 et ¢ sont déterminés par

I'expérience. Pour des matériaux dont Hg
est de l'ordre de 1,3 a 7,6GPa, ¢ et ¢,
s'écrivent :

G _ 4,0-577Z+4,02°-0,61.2°
BGM
2 3
c,=-0570+ Z _Z + Z
122 2,42 1658
Z= He
HBGM

La figure 7 compare le résultat de
calcul utilisant Hg et H.. La pente
moyenne des 12 pyramides est de 0,54.

Les courbes d'Abbott de la pyramide 4:

—A— avant écrasement;

—m— apres écrasement P=211bars;

—e— raffinement de la courbe d'Abbott aprés écrasement P=211ba

—
0,0 0,5

T 1 17 T T 17 T "~ 17 "~ 1T 17
10 15 20 25 3,0 35 40 45 50 55 6,0 6\

le taux de portance G(%)
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Figure 6. Courbes d’Abbott de la partie haute de la pyramide 4 avant et aprés écrasement

aP=211bars
68
64 Estimation de RTC en fonction de S*, N et d:
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Figure 7. La comparaison de RTC mesurée et RTC estimée en fonction de S*, N et d
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Figure 8. Essai de micro-dureté Vickers, laiton

4.2.1 Discussion des résultats de la

caractérisation mécanique (Fig. 8)

A faibles pressions (2,3 bar),
I’estimation de la RTC en fonction de Hg
et Hc donne respectivement un écart relatif
de 8% et 140% de celle estimée par la
mesure thermique. A hautes pressions
(83 bar et 211 bar) On constate que
I'utilisation de la dureté Brinell surestime
le taux réel de contact, et donne ainsi une
valeur de RTC beaucoup plus faible que
celle estimée par la mesure thermique
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(écart relatif de plus de 45%). Tandis que
les valeurs de S* estimées en fonction de
Hc, que c¢a soit avec le modele de Tabor,
sont bien contenu dans [l'intervalle
[Gmin,Gmax]. Dans ce cas la RTC est
estimée avec un écart relatif de 8% de la
RTC obtenue par la mesure thermique.

4.3 La mise au point d’une technique
pour la détermination de N et S* par
I’imagerie

Au cours du chargement, l’interface
saphir —métal est photographiée. Le
traitement de I’image permet de compter
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les spots de contact et estimer 1’aire réelle
de contact. Sur la figure 9, on présente
I’évolution d’une interface pyramidale
saphir-laiton au cours de chargements a
P= 0.5, 3, 20, 80 et 211 bars. Bien que
I’'usinage a été soigneusement réalisé, la
densité de point de contact n’atteint sa

valeur maximale qu’a P = 83 bars. Cette
technique est donc prometteuse. La
densité de points de contact déterminée
par cette technique est utilisée dans
I’estimation de la résistance thermique de
contact.

P=0 bar

P=83 bar

P=2.3 bar

P=211 bar

Figure 9. L évolution de ['interface saphir-laiton sous chargement progress

5. CONCLUSION

Nous avons présenté une approche
expérimentale  servant a  étudier
I’évolution des parameétres de contact en
vue d’estimer théoriquement les variations
de RTC. Elle utilise une interface
particuliére entre un matériau tres dur,
lisse et transparent comme le saphir de
synthese et le laiton ou I’aluminium. De
plus la surface de [1’échantillon est
pyramidale pour mieux maitriser la
densité de point de contact.

L’analyse  profilométrique = montre
I’estimation du taux réel de contact, basée
sur la comparaison des courbes d’Abbott.
Cette technique surestime S*. Elle ne
prend pas en compte la deuxiéme échelle
de rugosité au niveau des sommets des

aspérités. En revanche, l'analyse de la
courbe d’Abbott aprés chargement et
notamment la detection du premier
changement de pente donne une valeur de
portance qui correspond au taux réel de
contact.

La mesure de la micro-dureté combinée
au modele de Yovanovich donne des
valeurs de RTC tres proche de la mesure.

Enfin, la détermination de N et S* par
I'imagerie donne des résultats intéressants
notamment pour des chargements assez
importants.

6. NOMENCLATURE

Aa | La surface apparente de contact
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(m2)

A La surface réelle de contact (-)

cietc, | Coefficients de la micro-dureté
()

d La distance de séparation entre
les deux plans moyens des
surfaces en contact (um)

Hs Dureté Brinell (GPa)

Hsem | La moyenne géométrique des
valeurs minimale et maximale de
Hg lors d'un essai (GPa).

Hc Dureté effective(GPa)

m La pente du sommet de
I’aspérité (-)

N 1Densité de points de contact (m"

)

P La pression de contact (Mpa ou
bar)

Ra La rugosité moy. arithmétique
(Hm)

Rp La hauteur du pic le plus haut
par rapport au plan moy. de la
surface (um)

R,=0 La rugosité moy. quadratique
(Hm)

Rt La rugosité totale (um)

RTC La résistance thermique de
contact (m2K/W)

S* Taux réel de contact (%)
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Résumé

Ce travail consiste & détecter deux défauts combinés de type choc, simulés sur un engrenage par la
transformée continue en ondelettes. L’idée est de calculer les coefficients avec un pas trés fin (0,1) de
discrétisation des échelles ce qui permettra d’avoir une redondance importante, ensuite le Kurtosis est calculé
pour tous les vecteurs des échelles, ce qui donne une concentration d’énergie autour de chaque fréquence de
résonance excitée par les défauts. Cette concentration d’énergie se traduit par des bosses de redondance sur le
graphe du Kurtosis. Enfin, ’analyse des coefficients associés a chaque bosse permet de remonter aux défauts
qui les ont excités.

Mots-clefs : transformée continue en ondelettes ; défauts combinés ; défauts d’engrenages; kurtosis ;
diagnostic.

Abstract

This work consists in detecting two combined defects, simulated on gears using continuous wavelet
transform. The idea is to calculate the wavelets coefficients with a very fine discretization of scales (0.1)
which makes it possible to have an important redundancy, then Kurtosis is calculated for all vectors scales,
giving an energy concentration around each resonance frequency excited by the defects. This energy
concentration results in redundancies bumps on the graph of Kurtosis. Finally, the analysis of coefficients
associated to each bump allows identifying the defects which have excited them.

Keywords: continuous wavelet transform; combined shock defects; gears defects; kurtosis; diagnosis.
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1. INTRODUCTION

Réaliser un diagnostic adéquat sur
I’état de santé d’une machine, revient a
détecter tous les défauts qui 1’on affecté
au cours de son fonctionnement. Or, il
existe des situations pour lesquelles il est
vraiment difficile d’obtenir un tel résultat.

Parmi ces situations, la présence de
deux defauts de type choc affectant un ou
deux organes d’une machine. Cette
difficulté peut s’expliquer déja, par la
rareté des travaux, ou méme des
méthodes, qui traitent ce genre de
situation. Dans un article précédent, il est
proposé une méthode de diagnostic de
deux defauts combinés par les ondelettes,
a savoir: un défaut de balourd
(stationnaire) sur un arbre supportant un
pignon qui a une dent défectueuse
(instationnaire) [1]. Ces 2 défauts
présentent la méme image vibratoire, mais
ne sont pas de la méme nature; ce qui
permet de séparer leurs composantes sans
difficulté.

Les méthodes les plus utilisées pour
détecter les défauts de type choc sont
I’analyse spectrale, ’analyse cepstrale, la
démodulation ou bien [I’analyse des
résonances reperées dans le spectre. En
pratique, ce n’est pas toujours aussi facile
d’obtenir un bon résultat avec ces
derniéres, vu les inconvénients de chacune
de ces méthodes, surtout en présence de
plusieurs défauts.

Un défaut de type choc génére une
onde de choc dont 1’étendue temporelle
tend vers zéro, donc son spectre coiffe
toutes les fréquences, ce qui permet
I’excitation des résonances des structures
ou d’organes composants la machine [2].

Beaucoup de travaux ont utilisé la
méthode HFRT  (High  Frequency
Resonance Technique) qui consiste a

étudier justement ces résonances pour
détecter les défauts qu’elles ont excitées
[3.,4].

Nikolaou et Antoniadis ont utilisé 2
méthodes pour déterminer les coefficients
d’ondelettes relatifs a la fréquence de
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résonance, la premiére consiste a prélever
I’amplitude maximale dans chaque
colonne de la matrice des coefficients ;
alors que la seconde propose un seuil qui
filtre les coefficients en ne laissant que
ceux qui représentent la résonance [5].

Dans ce travail, le Kurtosis est utilise
pour retrouver [’échelle dont les
coefficients représentent la meilleure
résonance excitée. Le Kurtosis est un
indicateur scalaire sollicite dans le
domaine temporel pour la détection des
défauts qui genérent des signaux
impulsionnels. 1l est trés sensible a
I’apparition de chocs dans un signal
généré par une machine. L’arrivée de la
transformée en ondelettes, qui est une
méthode tres puissante dans le diagnostic,
a permis de confirmer, une autre fois,
I’intérét de cet indicateur utilisé dans
plusieurs travaux de recherche qui ont
attrait a la détection de défauts de types
chocs.

Lin et Zuo ont appliqué le Kurtosis
pour la recherche du meilleur profil de
I’ondelette de Morlet afin de rapprocher la
forme d’un signal instationnaire ; il est
calculé pour plusieurs combinaisons de
I’échelle «a» et du paramétre «¢&» qui
controle la forme de I’ondelette mére [6].
Aussi, aprés la décomposition des détails
et approximations d’un signal, le Kurtosis
peut étre appliqué a ces derniers et sa
valeur la plus importante concerne le
détail qui représente le signal relatif au
choc [7]. Le Kurtosis est aussi utilisé,
dans le cas de la Transformée Continue en
Ondelettes (CWT) comme un indicateur
pour reconnaitre 1’échelle dont les
coefficients contiennent 1’information
relative au signal du type choc: c’est la
valeur la plus élevée [8]. En effet, puisque
le pas est de 1, ceci permet seulement de
détecter le défaut le plus important en
amplitude, c’est-a-dire le plus grave ou
bien celui qui a excité une résonance bien
amortie.

La transformée continue en ondelettes
(CWT) est redondante, c'est-a-dire que
I’information qui se trouve dans un
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vecteur d’échelle peut se retrouver dans
d’autres, autrement dit, si une information
sur une composante donneée se trouve dans
un vecteur d’échelle, alors elle sera
présente dans les vecteurs avoisinants, de
part et d’autre de I’échelle caractéristique.

La démarche consiste donc a calculer
les coefficients d’ondelettes avec un pas
de discretisation d’échelle de 0,1 ; ce qui
donne une redondance importante
permettant de localiser la concentration
d’énergie autour des fréquences des
résonances presentes dans le signal. Pour
localiser ces fréquences, le Kurtosis est
appliqué aux coefficients selon les
échelles et ainsi, des bosses de
redondances se constitueront autour de
chaque fréquence, par la suite, si ces
résonances sont bien amorties, I’analyse
permettra de remonter aux defauts qui les
ont excités.

2. ETUDE
SIMULATION

THEORIQUE ET

La transformée de Fourier et ses
dérivées  permettent  de  localiser
I’information soit dans le domaine
fréquentiel, soit dans le domaine temporel,
mais pas simultanément. La nécessité
d’avoir ces deux informations sur le méme
graphe a poussé Gabor a proposer une
représentation temps/fréquence, qui a pris
le nom de la transformée de Fourier a
court terme (TFCT) et qui consiste a faire
translater une fenétre, de largeur fixée au
préalable, d’un bout a l’autre du signal
[9].

La constance de la taille de la fenétre
dans la TFCT engendre 2 inconvénients
qui  limitent  consideérablement  son
efficacité, il s’agit de la faible résolution
conjointe  temps/frequence et  de
I’impossibilité d’étudier 2 phénoménes de
différentes échelles pendant ’analyse. Ces
problemes trouvent la solution dans la
variation de la taille de la fenétre au cours
de I’analyse, permettant la transformée en
ondelettes proposée par Morlet [10]. Ceci
consiste a dilater ou comprimer la
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fonction d’analyse ¥(z) (Ondelette de

référence) par un facteur d’échelle «a »,
et la translation de la fonction () sur le

signal est assurée par un facteur de
décalage « b » tel que représenté (éq. 1) :

sUa,b(t) = % QP[%)

avec _1 un coefficient utilisé pour avoir
Ja

la méme énergie dans chacune des
ondelettes analysantes. La notion de
fréquence est remplacée par la notion
d’échelle et celles-ci sont inversement
proportionnelles.

La transformée en ondelettes (TO)
s’interpréte comme un filtrage adapté
multi-échelle ayant pour objectif la
recherche des instants ou le signal
ressemble le plus a une forme connue a
priori et cela pour différentes versions
dilatées de cette forme. Ainsi, elle adapte
la taille de la fenétre d’analyse aux
caractéristiques locales du signal : petite
fenétre lorsque le signal varie rapidement
et plus grande fenétre lorsque ses
variations sont lentes [11]. La résolution
temporelle est plus importante pour les
hautes fréquences que pour les basses et
inversement, la résolution fréquentielle est
plus importante pour les basses fréquences
que pour les hautes.

La version continue de cette méthode
(CWT) consiste a trouver une grandeur
Cw(a,b) qui quantifie la ressemblance du
signal a analyser s(t) avec I’ondelette
ap(t) en faisant varier les paramétres a et b
dans un domaine continu (ils peuvent
prendre des valeurs de I’ensemble des
réels R) [10,12].

Cette grandeur est le produit scalaire du
signal s(t) et de ’ondelette yq (1) :

1)

+00

Cuab)= [ s wap® dt

—0
avec y,(t) est le conjugué de v, (t) et
s(t) le signal mesuré.

(2)
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Ce coefficient renseigne sur la
similitude qui existe entre le signal et
I’ondelette, autrement dit, I’importance de
la fréquence 1/a autour du point b (ou a
I’instant b) pour le signal. Les coefficients
Cw(a,b) affectés a chaque fonction
élémentaire w,p(t) pour décomposer un
signal quelconque, transmettent une
information directe sur les propriétés
temporelles et fréquentielles du signal.
Elles permettent en conséquence de
repérer avec précision I’apparition d’une
fréquence donnée a un instant donné dans
un signal.

Bien que la transformée continue en
ondelettes mene vers une représentation
temps-échelle, mais c’est le concept de
fréquence qui est le plus explicite et le
plus utilisé dans la caractérisation des
phénomenes physiques. C’est pour cela
qu’il est indispensable de lier ces 2
concepts. L’équation (3) permet de passer
d’un domaine a I’autre [13] :

f f

a=-2>f =—%
f ° fAt )

feo : fréquence centrale
fo : fréquence d’échantillonnage
1/At, At : résolution temporelle ;

Dans ce travail, c’est 1’ondelette de
Morlet qui est utilisée pour 1’analyse des
sighaux, son équation mathématique est
définie par une sinusoide modulée par une

Tableau 1. Caractéristiques du signal simulé

exponentielle, et pour des valeurs
d’échelles faibles, la forme des ondelettes
engendrées avoisine celle d’un choc [14].

Le Kurtosis, qui est utilisé pour la
recherche des résonances, est donné par
suivante :

1 N N -V

o b0
1 N

{N Zi:l

Kurt - Kurtosis ;
N : nombre d’échantillons.

Etant donné un signal comportant 2
composantes instationnaires générées par
I’équation (5) dont les caractéristiques
sont données dans le tableau 1 [15], le
signal résultat est la somme des deux
signaux instationnaires (Fig. 2) et du
bruit :

- (s lamoyel (@

(s (i)—éﬂ )

s(t) = Ae " sin 2 t *ié(t —KkTy)  (5)

k=0

7 . temps de relaxation,
fL: fréquence

(f, = f,4/1-1/Q%),

Q : facteur d’amplification,
fo : fréquence de résonance),
Tq : période de répétition des chocs (1/fg).

d’oscillations

Fréquence de | Nombre de Fréquence de Echelle Temps de Amplitude
défaut fy chocs k résonance f, correspondante relaxation ¢ A
Signal 1 5Hz 4 800 Hz 5 0.004 s 2
Signal 2 175 Hz 14 1500 Hz 3 0.004 s 2

Un signal de type choc est composé de
2 fréquences ; I’une relative au defaut et
I’autre concerne la résonance excitée (€q.
5). L’étude de cette résonance permet de
remonter a la fréquence du défaut [16],
mais en pratique, cette dernieére n’est pas
connue au préalable. Les échelles données
dans le Tableau 1, qui sont déterminées
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par I’équation 3, concernent donc, les
fréquences de résonances (en remplacant f
par la fréquence de résonance).

La figure 3 donne le spectre du signal
simulé, ou est repérée la fréquence
1500 Hz, mais la fréquence a 800 Hz



Revue Synthése N° 22, Décembre 2010

K. Belaid et al.

o 2
==
=
o]
£t
a 0.2 0.4 0.6 0.8
Temps (=)

Figure 1. Les trois composantes du
signal

pas du bruit qui a une amplitude
importante. Ceci peut s’expliquer par le
nombre de choc composant chaque signal.
Plus le nombre de choc est petit (Tab. 1),
son spectre ou le spectre d’enveloppe
présente des amplitudes faibles aux
fréquences caracteristiques. Le calcul des
coefficients de la CWT est limite a
I’échelle 20 pour privilégier les hautes
fréquences dans lesquelles se trouvent
celles des résonances.

Le Kurtosis  des coefficients
d’ondelettes, avec un pas de discrétisation
02
[ak]
=
=
E- 0.1
=y

I:I L
0 500 1000 1500 2000 2500
Fréguence (Hz)

Figure 3. Le spectre du signal simulé

Amplitude
arbitraire

5 . .
0.4 0.6 0.8
Temps (s)

o 0.2

Armplitude

arhitraire

5 .
1l 0.2

III.Ifl EI.IE 0.a8
Temps ()
Figure 2. Le signal simulé (SNR=1)

des échelles de 1, est donné dans la figure
4. Sa plus grande valeur est située au
niveau de I’échelle 5, correspondant a la
fréquence de résonance 800 Hz (Figs. 5, 6
et 7). Pour le deuxiéme défaut, la valeur
de Kurtosis a I’échelle 3 n’émerge pas au

dela des autres d’une  maniére
significative. Donc, un pas de 1 est trop
grand  pour  pouvoir  détecter 2

phénomenes de méme nature.

]
Ly
)
=
< 2t

1]

1] ] 10 15 20

Echelle
Figure 4.Le Kurtosis des coefficients
(pas=1)
|:|2 ....................................

Arnplitude
arbitraire
[}

1000 1500 2000 2500
Fréguence (Hz)

a
o &00

Figure 5. Les coefficients d’ondelettes a Figure 6. Le spectre des coefficients
d’ondelettes a ’échelle 5

’echelle 5
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Amplitude
arbitraire

Fréguence (Hz)

Figure 7. Le spectre d’enveloppe des
coefficients a l’échelle 5

La figure 8 montre le Kurtosis des

coefficients avec un pas de discrétisation
des échelles de 0,1. Dans ce cas,
é¢videment plus d’informations sont
observées, ce qui permet des
concentrations d’énergie autour de chaque

]
T 2
=
EE
o

5 ; i :

a 0.2 0.4 0.6 0.8
Temps (&)

Figure 9. Les coefficients d’ondelettes a
[’échelle 2,7

Kurtosis

20

15

10
Echelle

o 5

Figure 8. Le Kurtosis des coefficients
(pas=0.1)

fréquence de résonance, caractérisees par
des bosses. L’étude des coefficients de la

deuxiéme bosse (Fig. 8) permet de
détecter le défaut a 17,5 Hz (Figs. 9, 10 et

11).

Armplitude

arhitraire

q : :
0 500 1000 1500 2000 2500
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Figure 10. Le spectre des coefficients
d’ondelettes a [’échelle 2,7

......................................
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Figure 11. Le spectre d’enveloppe des coefficients a ’échelle 2,7

Il est constaté que la plus grande valeur
du Kurtosis au niveau de la bosse 2 (Fig.
8) se trouve a I’échelle 2,7, et c’est
exactement la valeur obtenue par
I’équation 3 en ce qui concerne 1’échelle
de la fréquence 1500 Hz. L’amplitude a
cette valeur est légérement supérieure a
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celle de la figure 4 au niveau de 1’échelle
3.

3. EXPERIMENTATION
Sur un réducteur a dentures droites, un

défaut sur une dent de chaque pignon est
simulé. Les défauts ont la forme de
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rayures sur le flanc de la dent, tout au long
de sa largeur. Le défaut sur le pignon
d’entrée est important par rapport a celui
de sortie. Le premier défaut a détecter est
celui du pignon d’entrée caractérisé par un
peigne de raies a la fréquence de rotation
de I’arbre Ay, et le second est la rencontre
des 2 défauts, caractérisé par un peigne de
raies a la fréquence de coincidence (fc)
déterminée par 1’équation suivante :

o z, f, _ z,f, 6
° PPCM(z,,2,) PPCM(zl,zz))

avec :
zi: nombre de dents de chaque pignon
(i=1, 2),

R
P, A, E % D2
B =3 [ ]
Al E =
. v ___._._E;E[E M
D, P> g Py Ac

i

Figure 12a. Schéma du banc d’essai

Tableau 2. Caractéristiques du banc d’essai

PPCM(z1,22) : le plus petit commun
multiple de z; et z,,

fi: fréquence de rotation des arbres
(i=1,2).

Le capteur utilisé est un accéléromeétre
de type piézoélectrique (placé sur le palier
P1), avec une sensibilité de 9,82 mV/g et
une réponse fréquentielle de 1 Hz a 4 kHz.
Ce capteur, relié au boitier modele 4-2
voies, est connecté a I’analyseur de signal
qui est piloté par un ordinateur utilisant un
logiciel de traitement et d’analyse de
sighaux de type OROS 25.

La figure 12 montre le banc d’essai et
le tableau 2 donne les caractéristiques
techniques. Les signaux recueillis ont
4096 points (0,8s) pour une fréquence
d’échantillonnage de 5120 Hz.

Figure 12b. Photo du banc dessai

N° Désignation Caracteristiques
1 Moteur électrique M P=1.5kW

2 Variateur de fréquence V 0<f<50Hz

3 Arbre moteur A;

4 Arbre récepteur A,

5 | Disques d’inertie (02) identiques D; Percés

6 Roue dentée Ry 80 dents

7 Roue dentée R, 100 dents

8 Paliers (04) identiques P; 1 rangée de bille
9 Accouplement Ac Elastique

3.1 Etude de cas N° 1

Les signaux sont recueillis a une
vitesse de rotation de 3000 tr/min (50 Hz)

dont la fréquence de coincidence est égale
a 10 Hz.
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Figure 13. Signal a 3000 tr/min
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Figure 15. Enveloppe du signal a 3000

tr/min
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Figure 17. Coefficients d’ondelettes en 3D

La figure 14 montre les basses
fréquences au niveau du spectre du signal,
ou il est constaté un peigne de raies a la
fréquence 50 Hz relatif au défaut de la
dent du pignon R1, mais cette situation ne
permet pas d’étre stir que c’est un défaut
de la dent, puisque c’est une image
vibratoire commune a plusieurs défauts
(méme stationnaire). Donc il faut pousser

le diagnostic avec le cepstre ou
I’enveloppe.
Les figures 15 et 16 donnent

respectivement 1’enveloppe et le cepstre
avec lequel il est difficile de statuer sur
I’existence des défauts. La figure 17
montre les coefficients d’ondelettes en
3D, mais la distinction des échelles qui

0.1
=
=
S005E g
=
=
T
|:| h i
0 100 200 300

Fréquence (Hz)

Figure 14. Basses fréquences

0.4

amplitude (g)

o
(]

0.4 0.5 0.g

Cluefrence (s)

0.2

Figure 16. Cepstre du signal a 3000
tr/min

kurtosis
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Echelle
Figure 18. Kurtosis des coefficients de
la CWT
concernent les fréquences de résonances
s’avere aussi tres difficile. Pour une plage
des échelles allant de 1 a 20, les
coefficients d’ondelettes sont calculés tout
d’abord avec un pas de 1, leur Kurtosis est
donné dans la figure 18 ; sa plus grande
valeur se situe a I’échelle 2. Le spectre
d’enveloppe des coefficients a cette
¢chelle permet d’avoir une raie a la
fréquence 50 Hz due au choc du défaut se
trouvant sur le pignon d’entrée (Fig. 19).
Dans ce cas, il n’est pas possible de
prédire 1’existence d’un autre défaut de
méme nature; autrement dit, c¢’est difficile
de remarquer 1’échelle de I’autre défaut vu
la faible amplitude du Kurtosis au niveau
des autres échelles.
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Figure 19. Spectre d’enveloppe des
coefficients a [’échelle 2
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Figure 20. Kurtosis des coefficients
(pas=0.1)
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Figure 21. Spectre d’enveloppe des coefficients a [’échelle 4,7

Dans la figure 20, il est remarqué
I’existence de 3 bosses (1, 2 et 3) situées
respectivement entre les échelles 1,5-3,5;
4-6 et 15,5-16,5. La premiére concerne
évidement le défaut détecté déja avec le
pas 1, pour la deuxieme et la troisieme, il
suffit de prélever les coefficients qui se
trouvent a 1’échelle qui a la plus grande
amplitude afin de voir I’information qu’ils
véhiculent.

Pour la deuxiéme, 1’échelle exacte est
4,7 ; le spectre de ses coefficients (Fig.
21) montre clairement un peigne de raies
dont la fréquence fondamentale est 10 Hz
correspondant a la  fréquence de
coincidence. Dans cette figure, il y a aussi
I’émergence de la composante a 50 Hz,
relative au défaut sur le pignon d’entrée;
cela peut s’expliquer par le fait que les 2
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défauts ont excité la méme résonance ou
peut étre des résonances proches. Pour la
troisieme bosse, son spectre est peu
lisible, ceci est dQ, peut étre, a la réponse
de la résonance excitée qui n’a pas eu le
temps de s’amortir.

3.2 Etude de cas N° 2

Pour un signal de 2700 tr/min (Fig. 22)
avec f:=9Hz, le Kurtosis de ses
coefficients d’ondelettes (pas=0,1) est
donné dans la figure 23. La plus grande
valeur se situe a I’échelle 2 et le spectre
d’enveloppe des coefficients a cette
échelle montre une composante a 45 Hz
avec son deuxiéme harmonique ; ce qui
met en évidence le défaut qui se trouve au
niveau du pignon d’entrée (Fig. 24).
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Figure 24. Spectre d’enveloppe des

coefficients a l’échelle 1,9

Pour les coefficients qui se trouvent au
niveau de la bosse 3, leur amplitude est
faible devant celles des bosses 1 et 2.
L’échelle au milieu est 16, le spectre
d’enveloppe des coefficients a cette
échelle est donné dans la figure 25 ou la
présence d’un peigne de raies dont la
fréquence fondamentale est égale a 9 Hz

Kurtosis

0 g 10 18 20
Echelle

Figure 23. Kurtosis des coefficients
(pas=0,1)

Armplitude
arbitraire

0 100 200

Fréquence (Hz)
Figure 25. Spectre d’enveloppe des
coefficients a l’échelle 16

est constatée, mettant ainsi la présence
d’un défaut sur chaque pignon. La figure
26 montre le spectre des coefficients qui
se trouvent a 1’échelle 4,9 ; ¢’est-a-dire au
niveau de la bosse 2, avec la présence des
images vibratoires des deux défauts. Ceci
est d0 au fait que ces derniers ont excité la
méme résonance.

% E D'] EHI“ .....
ZE
=5 & Y E :
g% III.EIEE o
0k .
0 a0

100 150 200 250

Fréquence (Hz)

Figure 26. Spectre d’enveloppe des coefficients a [’échelle 4,9

3.3 Etude de cas N° 3

Dans ce troisieme cas (Fig. 27), le but
est de voir laquelle des fréquences de
résonances qui donne une meilleure
information sur le défaut, autrement dit,
laquelle des bosses de redondances

faudrait-il choisir, évidement en fonction
de sa forme. Pour cela, un exemple dans
lequel un défaut a excité trois résonances

est choisi.
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Figure 27. Signal a 2400 tr/min

o 0.2

La figure 28 montre le Kurtosis d’un
signal a 2400 tr/min (f;=8) avec 3 bosses
(1, 2 et 3) ; la premicre, sa forme n’est pas
bien équilibrée par rapport aux deux
autres, la deuxieme est étroite mais de
grande amplitude et la troisieme est large
mais de faible amplitude. Les figures 29,
30 et 31 donnent respectivement les
spectres d’enveloppe des coefficients des
bosses 1,2 et 3. Le spectre de la figure 29
donne un peigne de raies a la fréquence du
défaut mais leur amplitude est tres faible.

< 2

ZE

EZ

ey

Fragquence (Hz)

Figure 29. Spectre d’enveloppe des
coefficients a l’échelle 1,1

Pour retrouver la fréguence de

résonance excitée par le défaut, il suffit de
calculer le spectre des coefficients au
niveau des échelles correspondantes. Les
figures 32, 33 et 34 montrent
respectivement les spectres au niveau des

£
i
0 5 10 15 20
Echelle
Figure 28. Kurtosis des coefficients
(pas=0,1)

Par contre dans la figure 30, I’amplitude
des raies est beaucoup plus supérieure que
celle de la figure 29. La bosse 3, la plus
large, donne un spectre avec une seule raie
(8 Hz) de grande amplitude par rapport
aux deux autres. De ce fait, les bosses 2 et
3 donnent un meilleur résultat puisque
I’amplitude des raies de leur spectre est
nettement supérieure, ce qui evite le
risque de se noyer dans le bruit ou dans de
composantes parasites.
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Figure 30. Spectre d’enveloppe des
coefficients a l’échelle 4,1

échelles 1,1 ; 4,1 et 10,5.
La figure 32 confirme la remarque faite
sur la bosse 1 que la fréquence de

résonance excitée n’est pas bien définie
comme dans le cas des figures 33 et 34.
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Figure 31. Spectre d’enveloppe
coefficients a [’échelle 10,5
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Figure 33. Spectre des -coefficients a

[’échelle 4,1

Ceci est justifié par le fait que la plage
fréquentielle du signal est limitée a 2500
Hz, qui correspond a 1’échelle 1,6. De ce
fait, toutes les échelles inférieures a celle-
ci (de 0,1 a 1,5), représentent des
fréquences qui ne se trouvent pas dans le
signal. Par exemple, la fréquence de
I’échelle 1,1 est égale a 3781 Hz.
Cependant, comme les ondelettes
engendrées sont tres voisines, ceci a
permis d’obtenir un peigne de raies a la
fréquence de défaut (Fig. 29), mais de
faible amplitude puisque les fréquences de
résonances qu’elles représentent,
n’existent pas dans le signal.

4. CONCLUSIONS

Le diagnostic de défauts de type choc
est une operation tres délicate surtout dans
le cas de la combinaison de deux ou de
plusieurs défauts. Dans ce travail, le
Kurtosis a été associé a la transformée

continue en ondelettes pour pouvoir
détecter  deux  défauts  combinés
d’engrenages.

des
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Figure 32. Spectre des coefficients a
’echelle 1,1
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Figure 34. Spectre des coefficients a
[’échelle 10,5

Le faible pas de discrétisation permet
d’analyser le signal avec un nombre
important d’ondelettes d’allures tres
voisines ce qui va engendrer une
redondance autour de [’échelle de la
fréquence de résonance. Pour pouvoir
détecter cette résonance et remonter au
défaut qui I’a excité, le Kurtosis est
calculé pour les vecteurs d’échelles, ce qui
permet de repérer cette redondance.

Cette méthode  présente  deux
avantages, le premier réside dans la
simplicité de la recherche des fréquences
des résonances qui sont facilement
détectables par les redondances, le
deuxiéme, c’est que méme les fréquences
de résonances les plus basses sont aussi
détectées. Ceci évite de générer des
signaux temporels avec une fréquence
d’échantillonnage importante pour
privilégier les hautes fréquences afin de
les repérer. A partir de ce dernier point, il
est intéressant d’appliquer cette approche
pour des défauts de roulements qui
excitent des résonances de trés hautes
fréquences.
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Résumé

Dans cet article, nous avons étudié le probleme d'optimisation d'une cellule de production flexible de type
FIJSP (flexible job-shop scheduling problem), dont le controle est trés complexe. Parmi les multiples
techniques et méthodes utilisées pour 1’étude de ce type de probléme, il y a celles qui relévent de la recherche
opérationnelle, et d’autres d’heuristiques et méta-heuristiques basées sur 1’intelligence artificielle (réseau de
neurones, algorithmes évolutionnaires, logique floue, tabou, etc.). Dans notre cas, nous avons opté pour une
approche basée sur 1’algorithme génétique, pour ensuite pouvoir la comparer avec celle développée dans [2],
qui utilise le méme outil. La différence réside dans le choix des fonctions d'évaluation des individus, et les
opérateurs génétiques. Afin de valider les résultats, nous avons exploité la méme base de données que celle
utilisée dans [2]. Cette comparaison entre les deux méthodes a fait ressortir des résultats sensiblement
meilleurs pour I’approche soumise.

Mots clés: Cellule de production flexible; Optimisation ; Contrdle; Méta-heuristique, Algorithme
génétique.

Abstract

In this paper, we studied the optimization problem of a flexible manufacturing cell type FJSP (flexible job
shop scheduling problem), whose control is very complex. Among the many techniques and methods used to
study such problems, there are those within operational research, and other heuristics and meta-heuristics
based on artificial intelligence (neural network algorithms evolutionary fuzzy logic, taboo, etc...)]. in our
case, we opted for an approach based on genetic algorithm, and then to compare it with that developed in [2],
which uses the same tool. The difference lies in the choice of evaluation functions of individuals and genetic
operators. To validate the results, we used the same database as that used in [2]. The comparison between the
two methods shows significantly better results for the subject approach.

Key words: Flexible manufacturing cell; Optimization; Control; Meta-heuristics; Genetic algorithm.
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1. INTRODUCTION

La conduite d’une cellule de
production flexible qui est composée de
machines, de robots, de systemes de
transport, de magasin d’outils, offre
beaucoup d’avantages en flexibilité, mais
pose  aussi  plusieurs  problémes
complexes, notamment I’affectation des
taches aux robots dans un environnement
dynamique et aléatoire (distribution des
pieces et matiere premiere, défaillances
des équipements, modification de la
production, etc.), et la minimisation des
temps de production globaux (Makespan:
temps nécessaire pour compléter tous les
travaux).

Le partage de ressource est une
question des plus critigues dans la
planification du systéme de production. Il
dépend de [I’environnement et des
contraintes sur le processus. Dans le
probleme de type FJSP étudié, chaque
tache (gamme opératoire) est formée par
une séquence d’opérations, et chaque
opération  nécessite  une  machine
opérationnelle. La décision qui concerne
le séquencement d’opérations sur la
machine devra étre optimisée afin
d’améliorer la performance du systeme.
Le traitement de toutes ces questions par
des méthodes exactes s’est avéré
inadapté, par rapport a la difficulté de
modeélisation des processus et surtout par
I’exigence de décisions en temps réel.
C’est pourquoi, les chercheurs se sont
orientés vers des méthodes heuristiques et
méta-heuristiques qui ne garantissent pas
toujours des résultats optimaux, dans les
différentes  situations, mais offrent le
plus souvent des resultats  trées
acceptables, en tenant compte de la
fonction objectif, et fournit un meilleur
partage de ressource dans un temps
raisonnable.

C’est dans ce cadre que cet article a été
rédigé. Nous proposons, une méthode
d’optimisation a [I’aide d’algorithmes
génétiques qui s’affirment peu a peu
comme des techniques d’optimisation des
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plus robustes. Ces derniéres peuvent étre
appliquées a des problémes tres divers car
elles sont indépendantes du processus a
optimiser et n’utilisent pas les dérivées.
Un nouvel algorithme génétique (GA)
appligué au cas FJSP, utilisant de
nouvelles stratégies, a été déeveloppé par
F.Pezzella [2]. Il nous a donc paru utile
de pouvoir confronter les deux approches,
en traitant les mémes données, et ainsi les
situer I’une par rapport a ’autre a travers
les résultats obtenus.

2. METHODES DE RESOLUTION

Un trés grand nombre de methodes de
résolution existent pour l'optimisation
combinatoire et I'affectation  sous
contraintes. Ces méthodes font partie de
deux groupes de nature différente. Le
premier groupe comprend les méthodes
exactes d'arborescence qui garantissent la
complétude de la résolution : c'est le cas
de SEP (séparation & évaluation
progressive), A* et CSP (constraint
satisfaction problems). Le temps de
calcul nécessaire de telles méthodes,
augmente en général exponentiellement
avec la taille du probléeme a résoudre
(dans le pire des cas). Le second groupe
comprend les méthodes approchées, qui
permet de trouver une solution de bonne
qualité en un temps de calcul raisonnable
sans garantir l'optimalité de la solution
obtenue. Ces méthodes approchées sont
fondées principalement sur diverses
heuristiques, souvent spécifiques a un
type de probleme.

Les méta-heuristiques constituent une
partie  importante  des  méthodes
approchées, et offrent des voies tres
intéressantes en matiere de conception de
méthodes heuristiques pour
I’optimisation combinatoire. Parmi elles,
les algorithmes génétiques.
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3. PROBLEMATIQUE

Soit un ensemble T de n taches T =
{T1, T,..., Tn}, chaque tache T; est
définie par une séquence de k opérations,
Ti = {01, Oi,..., Ok} Soit M,
I’ensemble des m machines sur lesquelles
s’exécutent les opérations, M = {M;,
Ma,..., Mn}. Chaque opération ix n’est
exécutée que sur une machine M; a la
fois. Le temps d’exécution de chaque
opération est lié a la machine choisie, soit
tij, le temps de réalisation de 1’opération
k de la tache T;, sur la machine j.

Les opérations sont non préemptives.
Les machines ne pouvant exécuter qu’une
seule opération a la fois.

T= {Tl, sz...,Tn}
Ti= {01, Oiz,..., Oi}
M= {Ml, sz..., Mm}

ti;= temps de realisation de Oy de T; sur
M;.

Ci = temps de réalisation de T;.

I1 s’agit alors d’affecter les opérations
des taches aux machines, et le
séquencement des opérations sur chaque
machine, de la facon la plus proche de
I’optimale tout en respectant les
contraintes structurelles (contraintes de
précédences), dans le but de minimiser le
temps de réalisation global (Makespan).
Le temps nécessaire pour effectuer toutes
les taches est définie par My=max; [Ci],

avec Cj, le temps nécessaire pour
effectuer la tache T;.
Ce probleme est connu, sous

I’appellation de FJSP (flexible job shop
scheduling problem).

Le cas d’¢étude proposé par F.Pezzela,
représente une cellule de production
composée de machines, et de produit a
réaliser. Les données sont organisées
dans une table (tablel), ou les lignes
correspondent aux  opérations, les
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colonnes aux machines, et les entrées aux
temps de traitement.

La population initiale est générée par
I’approche par localisation de Kacem et
al [5]. Cette approche consiste a trouver

1’affectation initiale par ré-
ordonnancement des taches et des
machines, et par la recherche du

minimum global de la table d’instance.
Elle prend en compte le temps de
traitement, et la charge de travail sur la
machine. La somme du temps de
traitement des opérations est affectée a
chaque machine. La procédure consiste a
chercher pour chaque opération, la
machine qui la réalise avec le minimum
de temps. Une fois ce choix fixé, On
additionne ce temps a chaque entrée de la
méme colonne (mise a jour de la charge
de travail de la machine), comme le
montre la table 2.

Cette approche dépend de 1’ordre dans
lequel les opérations et les machines sont
données dans la table. Pour séquencer les
opérations genérées par la population
initiale, elles  seront  modifiées
legérement, de deux maniéres :

Réglel : chercher le minimum global
dans la table de traitement

Régle2 : permutation aléatoire  des
opérations et des machines dans la table.
Une fois les deux régles appliquées, il
restera a déterminer le séguencement
d’opérations sur la machine. Trois régles
sont adoptées par F.Pezzella [2],

Regle 1: “The most work remaining
(MWR)”,

Regle 2: “The most number of operations
remaining (MOR)”

Régle 3: “Randomly select job
(Random)”.
I1 sera réalisable s’il respecte les

contraintes de précédence des opérations
d’une gamme (I’opération O;j+1 ne doit
pas passer avant I’opération O ).
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Table 1. Temps de traitement

M, M, Mj M,
On 6 5 3 5
Ow 3 7 4 4
Ou3 8 4 3 6
On 7 5 2 4
O 2 4 7 2
O 2 5 1 3
O 3 5 7 3
Og 9 7 2 2

Table 2. Approche par localisation (la
mise a jour de la charge de travail de la
machine est en gras)

M, | M, | M | M, M, | M, | Ms | M,
3] 6 3|

on| 6|5 %4 3 | 5 S | 4

On| 3|7 |7 |5 Ll 7|55

Os| 8 | 4 6 4 6

on| 7|5 |6 |4 115 |6 4

Op| 2 | 4 |11]2 6 | 4 |11 2
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4. L'ALGORITHME GENETIQUE
(AG) POUR L'OPTIMISATION D'UN
FJSP

4.1 Introduction

Les AGs ont été mise au point par
Holland [4] puis développés par
Goldberg [3]. C’est une technique
inspirée de 1’évolution d’un processus
naturel, utilisée pour une optimisation
globale de divers probleme
d’optimisation, dans le but d’obtenir une
solution approchée dans un minimum de
temps. Cette évolution s'effectue sur la
base de transformation inspirée de la
génétique, assurant de génération en
génération, l'exploration de l'espace des
solutions en direction des plus adaptées.
Elle commence par des solutions
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choisies, appelées : La population, dont
I’évolution biologique nous conduit a
améliorer ses descendants. La population
de solution est constituée d’un ensemble
d’individus (solutions) ou chromosomes.
Chacun d’eux contient un certain nombre
de génes, constitués sous forme de
chaine. Celle-ci code les fonctionnalités
de I’organisme et représente un support
de l’information génétique. A Chaque
itération, appelée génération, il est crée
une nouvelle population.

La création d'une nouvelle population
a partir de la précédente se fait par
I’application d’opérateurs génétiques qui
sont: la sélection, le croisement et la
mutation.

Le cas étudié dans cet article, s’appuie
sur une base de données tirée de [2]. Cet
auteur utilise une population initiale
générée par la procédure de recherche du
minimum  global dans une table
définissant les affectations des taches aux
machines mentionnée a 1’étape 3.

Dans notre cas, le choix de Ia
population initiale est déterminé de la
méme maniere, mais le choix des regles
pour la sélection et la reproduction de
nouveaux individus sont, beaucoup plus
déterministes afin de s’¢loigner de
’aspect aléatoire.

Ces différentes  opérations
explicitées dans ce qui suit :

sont

4.1.1 Codage

Il utilise le partage symbolique par
chaine. Celle-ci est formée par le triplet
(i, j, K) pour chaque opération.

i : gamme opératoire

J : numéro de I’opération sur la gamme i
k : la machine assignée a 1’opération j

Ou (Oij, My) est donnée par la chaine (i,
i, K)

Les génes du chromosome décrivent
les opérations sur les machines, et l'ordre
d'apparition dans le chromosome décrit
les séquences d'opérations. Chaque
chromosome représente une solution du
probleme.
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Dans notre étude on a utilisé le codage
réel [6], [1] représenté par une chaine de
paramétres O;jk, ou chaque paramétre est
une valeur réelle qui représente le temps
opératoire.

4.1.2 Fonction d’évaluation

La fonction d’évaluation du
chromosome coincide avec le
MAKESPAN de la solution représentée
par le chromosome.

Il s’agit d’évaluer la solution au cours
de la recherche, et de décider des
solutions qui seront retenues de celles qui
seront rejetées.

L’évaluation générique préfere le
chromosome avec une valeur de
MAKESPAN minimale.

La différence d’application des

opérateurs génétiques des deux stratégies
est illustrée ci-dessous :

4.1.3 Sélection

Pour la 1 stratégie :

La phase de sélection a pour but de
choisir les chromosomes pour la
reproduction, selon les trois méthodes de
sélection suivante :

Binary tournament: deux individus sont
sélectionneés aléatoirement parmi la
population, le meilleur d’entre eux est
sélectionné pour la reproduction

N-size tournament: les individus de la
reproduction sont choisis parmi un
nombre aléatoire d’individus

Linear ranking: les individus sont triés
selon leur fonction d’évaluation, un rang
rie{1l..N}est assigné a chacun, avec N:
taille de la population, le meilleur
individu prend le rang N, tandis que le
mauvais prend le rang 1. pi= 2.ri/N.(N+1).
C’est la probabilit¢ de choisir 1’iéme
individu.

Pour la
proposee):

Nous avons choisi la sélection par
décimation [7]. Les meilleurs individus
de la population (les plus adaptés) sont

2éme

stratégie (Approche
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sélectionnés et autorisés a se reproduire.
Les individus dont le MAKESPAN est
élevé seront éliminés.

4.1.4 Génération de survie

Pour la 1% stratégie :

La nouvelle génération est obtenue par
le changement  d'affectation  des
opérations aux machines (croisement,
mutation, mutation intelligente) et par le
changement de séquencement des
opérations (Precedence preseving order-
based crossover POX and Precedence
preseving shift mutation PPS). Ces regles
préservent la flexibilit¢ des nouveaux
individus. Ces derniers sont générés
jusqu'a ce qu’un nombre maximum
d'individus soit fixé, enrichi, et forme la
génération suivante a chaque étape de
I'algorithme.

Pour la 2éme stratégie :

La nouvelle génération est obtenue par
le croisement arithmétique, ou deux
individus parents produisent qu'un seul
enfant a la fois (similaire a I’opération de
multiplication),

4.1.5 Critére d’arrét

L’algorithme s'arréte lorsque le
nombre maximum de génération est
satisfait et le meilleur individu avec le
partage correspondant (c'est-a-dire la
ressource partagée qu’il exploite, et qui
est indiquée par I’information génétique
portée par les génes de cet individu) est
donné et fourni, sinon l'algorithme répete
les sequences de 3.

4.2 Description détaillée
4.2.1 Population initiale

Cette approche prend en compte les
délais de traitement, le travail chargé par
la machine, et la somme des temps de
traitement des opérations attribuées a
chaque machine. La procédure consiste a
trouver, pour chaque opération, la
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machine avec le minimum de temps de
traitement, la fixation de cette affectation,
puis dajouter ce temps a chaque
séquence d’entrée de la méme colonne.
Comme cette approche est strictement
dépendante de l'ordre dans lequel les
opérations et les machines sont données
dans la table, on opére selon la regle
suivante :

On cherche le minimum global dans la
table des temps. On débute par I'opération
qui correspond au minimum global de la
table. Par conséquent, le temps du travail
chargé par la machine est ajouté pour
toute autre opeération, pour toute autre
entrée de la méme colonne. Notre
population initiale est formée de
cinquante individus.

4.2.2 Codage

Dans l'ordre d'implantation de I’AG,
on a besoin de représenter le partage
symbolique formé par le triplet (i, k, j)
pour chaque opération, ou :

i : est le numéro de la tdche de cette
opération

k : nombre progressif de cette opération
dans la tache i

J : machine affectée a cette opération.

Le codage réel est représenté par une
chaine de parametres Ojjx, ou chaque
parametre est une valeur réelle qui
représente le temps opératoire.

4.2.3 Fonction d'évaluation (fitness)

Nous  définissons  respectivement
ti, att; et F;;, comme, la durée opératoire
de D’opération k de la tdche i sur la
machine j, la durée d’attente de
disponibilité de la machine | pour
effectuer ’opération k et la date de fin de
chaque opération Oj; ou Fj; est donne par
I’expression : Fij = att,- + tikj;

Le makespan est le maximum des
dates de fin des derniéres opérations pour
chaque tache:
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Cmax = Max {C;} avec C; est le temps de
réalisation de T; défini par Ci= ) F;
i

4.2 .4 Sélection

Notre algorithme débute par une
population initiale de N individus (N = 2
x V). La méthode utilisée est la sélection
déterministe. Elle consiste a associer a
chaque chromosome i de la population,
une fonction C; qui représente la fonction
objectif pour I’individu 1 (proportionnelle
a sa performance d’adaptation). Ainsi, les

individus  seront  triés par ordre
décroissant selon leur performance
d’adaptation. En s’appuyant sur le

principe de la selection déterministe, les
individus les mieux adapteés
correspondant & la moitié supérieure, sont
sélectionnés.

(N/2 =V individus si N (population)
est un nombre paire, et N/ 2 + 1=V
individus si N est impaire). Les reste des
individus seront élimines. Cela permet
d’accoupler les meilleurs individus et
améliore globalement 1’adaptation.

Phase de reproduction :

Le séquencement des opérations est
préservé lors de la reproduction. Il doit
respecter les contraintes de précédence
entre les opérations de méme gamme.

4.2.5 Croisement

Un croisement heuristique a été utilisé.
Cette opération est particuliere pour les
trois raisons suivantes :

- elle utilise les valeurs de la fonction
objectif,

- elle produit un seul enfant,

- elle peut aussi ne pas produire d’enfant,
Cet opérateur génére un enfant x3 a partir
du produit arithmétique de ces deux
parents X; et X, (X3 =X1. Xz, sous le
respect des contraintes de précédence des
opérations d’'une méme tache. L’enfant
généré xsz acquiert une performance
meilleure que ses parents x; et X.

Le croisement se fait entre les taches en
question sur la méme ressource et les
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ressources a partager, pour produire les
opérations futures sur ses ressources

4.2.6 Mutation

L’opérateur de mutation évite d’établir
des populations uniformes incapables
d’évoluer. Elle a un réle secondaire par
rapport a la recombinaison (croisement),
qui est a la base des algorithmes
génétiques. L’algorithme proposé, utilise
la  mutation réelle, il  permute
I’emplacement des opérations de deux
tdches  différentes  Ainsi si  un
chromosome est choisi pour la mutation,
avec une probabilitt p,  nous
déterminons pour chaque machine j les
chromosomes correspondant aux temps
Max {C;} et Min {C;}. Et dans une
seconde phase, nous échangeons les
emplacements des opérations de ces deux
chromosomes sur la machine en
respectant la gamme opératoire.

4.2.7 Sélection des survivants

Cette étape consiste a ne garder que
les solutions les plus intéressantes. 1l y
aura donc autant de ‘‘morts’’ que de
nouveau-nés. On choisit de garder
seulement les enfants. Cela assure la
diversité et 1’évolution de la population.
Nous avons utilis¢, la méthode
d’insertion par triage, qui consiste a
ressortir le meilleur chromosome de la
nouvelle population. A cet individu est
alloué la ressource.

4.2.8 Critére d’arrét

Afin  d’éviter que les meilleurs
chromosomes ne soient perdus aprés les
opérations de croisement et de mutation,
on se limite au nombre de générations g
(g = 1), composée seulement d’enfants.
Cela permet d’éviter d’exécuter des
simulations inutilement puisque
I’optimum global est déja trouvé.

5. RESULTATS

Dans la table 3, la 1ére colonne
représente le nombre de cycles a atteindre
NC, la deuxieme colonne (MakespanAG)
représente la Makespan obtenu par la
mise en ceuvre de l'algorithme de [F.
Pezzella]. On le compare avec la
troisieme  colonne  (MakespanAC)  Qui
représente la Makespan obtenus par notre
approche, exploitant la méme base de
données de l'algorithme [F. Pezzella]. La
quatrieme colonne représente I'écart
obtenu entre les deux méthodes (EcatM)
défini par:

Ecaft:(MakespanAC'
MakespanAG)/MakespanAG*lOO%.

Dans la table 4 la deuxiéme colonne
(NLAG) et la troisieme colonne (N,AC)
représentent respectivement le nombre de
produits fabriqués par l'algorithme de [2],
et le nombre de produits fabriqués par
notre algorithme. La quatrieme colonne
indiqgue la comparaison des deux
méthodes, et définit I'écart du nombre de
produits (EcartN), exprimée par :

Table 3

NC MakespanAG MakespanAC EcartM%

1 6 5 -20
25 236 224 -5.35
50 455 434 -4.83
75 661 648 -2.00

100 871 861 -1.16
125 1078 1068 -0.93
150 1295 1286 -0.69
175 1497 1496 -0.06
200 1724 1704 -1.17
Table 4
NC NoAG  N,AC  EeanN
%
1 2 2 +1.03
25 194 196 +0.51
50 387 389 +2.84
75 566 581 +2.65
100 746 772 +3.48
125 925 963 +4.10
150 1109 1155 +4.14
175 1300 1346 +3.53
200 1494 1535 +2.74
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Il s'ensuit des résultats présentés dans
les deux tableaux, que pour les cas
étudiés et comparés a l'approche [2], la
notre  indiqgue  une  amélioration
significative des résultats, a la fois sur
I'ensemble du temps total de réalisation
(Makespan) et sur le nombre de produits
réalisé.

6. CONCLUSION

Il est clair que les techniques
s’appuyant sur les algorithmes génétiques
peuvent étre un outil trés intéressant dans
la prise en charge des problématiques
liées aux cellules de production flexible.
Nous avons essayé, dans ce travail de
comparer notre approche avec celle
proposée par d’autres auteurs, pour traiter
un probléme de type FJSP (flexible job
shop scheduling problem), avec les
mémes données.

Le résultat obtenu montre une
amélioration  sensible des résultats
obtenus par 1’autre approche. Ce résultat
pourrait étre encore amélioré, par
I’exploration d’autres voies sur le choix
des fonctions d’évaluation des individus
par exemple, ou par [’utilisation d’une
combinaison de différents critéres de
sélection pour choisir les meilleurs
individus d’une génération. Il serait aussi
judicieux d’exploiter 1’hybridation dans
les méthodes de résolution qui peut
ouvrir une voie intéressante a la
résolution de ce probleme.
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Résumé

Le présent travail se rapporte a 1I’étude des conditions de réduction de la calamine, co-produit sidérurgique
formé au cours du laminage a chaud des aciers, par un gaz réducteur afin d’élaborer une poudre de fer ayant
les caractéristiques exigées par la métallurgie de poudres. L’opération de réduction a été menée a différentes
températures (750-1050°C) pendant des temps variant entre 40 et 180 mn dans une atmosphere de CO pur.
La poudre de fer produite a été caractérisée par analyse chimique, diffraction des rayons X, microscopie
optique et microscopie électronique a balayage. Ces méthodes d’investigation confirment la présence du fer,
graphite et carbure de fer (Fe;C) comme produits de réactions. La teneur maximale en fer total atteinte dans
les poudres de fer (98.40 %) est obtenue par réduction de la calamine a 1050°C pendant 180 mn. Un recuit
réducteur sous hydrogéne permet de diminuer les teneurs en carbone et oxygéne de poudres de fer réduites
jusqu’a des valeurs admissibles.

Mots-clés: recyclage ; calamine ; réduction ; monoxyde de carbone ; poudre de fer.
Abstract

This work refers to the study conditions of mill scale reduction, by-product iron and steel formed during the
hot rolling of steels, with a reducing gas (carbon monoxide) in order to produce iron powder having
characteristics required by powder metallurgy. The operation of reduction was led to various temperatures
(750-1050°C) during variable times between 40 and 180 min in an atmosphere of pure CO. The iron powder
produced is characterized by chemical analysis, x-rays diffraction, optical microscopy and scanning electron
microscopy. These methods of investigation confirm the presence of iron, graphite and carbide of iron (FesC)
as the products of reactions. The maximum iron content (98.40% Fe) in the iron powder was obtained by
reduction of mill scale at 1050°C for 180 min. A reduction annealing under hydrogen makes it possible to
decrease carbon and oxygen content of the reduced iron powder up to acceptable values.

Keywords: recycling; mill scale; reduction; carbon monoxide; iron powder.

1. INTRODUCTION

Les co-produits sidérurgiques, tels que
poussieres et calamines, tres riches en fer
(~ 72% Fe), sont produits actuellement en
grande quantité et représentent un
potentiel de presque 5 Mt dans le monde

[1]. Généralement ces co-produits sont
recyclés par les procédés métallurgiques
tels que le haut fourneau ou réacteur de
réduction directe qui utilise du charbon
comme agent reducteur pour produire des
préréduits sous forme de pellets destinés a

Auteur correspondant: omarbenchiheub @yahoo.fr (Omar Benchiheub)
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la refusion dans une aciérie électrique.
L’objectif est de recycler en sous produits
les poussieres d’aciéries et d’autres
déchets métalliques riches en fer. En
dehors de la sidérurgie, le recyclage d’une
partie de ces co-produits est déja pris en
charge par la métallurgie des poudres ou
la valorisation économique est la plus
favorable.

Au cours des vingt dernieres années la
métallurgie de poudres a présenté une
expansion continue sous tous ses aspects
et dans toutes ses applications a
I’industrie. La métallurgie de poudres
regroupe un ensemble de procédés de
mise en forme ayant pour dénominateur
commun une matiere premiere sous forme
pulvérulente. La poudre de fer réduite est
la matiére de base la plus utilisée dans
I’industrie de la métallurgie de poudres.
Le processus de réduction direct est
communément utilisé par plusieurs
compagnies (tels que Hoganas en Suéde,
Kawasaki au Japon et Pyron aux USA)
pour obtenir le fer métallique en poudre.

La compagnie Hoganas utilise le
minerai magnétite (titrant 71.5% Fe) et un
mélange pulvérulent de coke et de
calcaire. La réduction est assurée par le
gaz CO a 1250°C [2].

Le procédé Kawazaki iron powder
utilise la calamine comme matiére
premiéere et aussi CO comme gaz

réducteur pour élaborer des poudres de fer
[3]. Un autre procédé plus connu qui
fabrique les poudres de fer a partir de la
calamine et utilisant I’hydrogéne comme
réducteur est le procédé Pyron. La
calamine subit d’abord une opération
d’oxydation a 980°C pour faire passer les
oxydes a Fe,O3. Cette opération est dite
critique par la compagnie Pyron pour la
qualité des produits réduits [4].

Les trois procédés utilisent le méme
principe pour la production des poudres de
fer par réaction d’oxydes de fer (calamine,
minerai magnétite ou hématite) et gaz
réducteurs (CO/H,) sous haute
températures (> 1000°C).
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La réduction des oxydes de fer a fait
I’objet d’une somme considérable de
travaux de recherche [5-9]. Les essais ont
été réalisés en utilisant comme agents de
réduction le carbone solide et les gaz
réducteurs (CO et/ou Hy).

Lorsque la réduction est faite par le
carbone solide ou le gaz CO le processus
final de réduction s’écrit toujours :

FenOm + mCOg) = nFe + mCO, (1)
Le CO nécessaire étant fourni directement
ou par la réaction de Boudouard :

NCes) + MCOy) = 2mCOy (2)
La réaction de Boudouard, en régéné-

rant le gaz réducteur CO, permet de garder

le rapport Pco/Pco, toujours élevé et par

conséquent le processus de réduction
suivant la reaction (1) sera constamment
maintenu.

Dans le cas ou la réduction se produit
par circulation de gaz sur ou a travers un
lit de particules d’oxydes de fer (fixe ou
mobile) le gaz CO, formé par la réaction
(1) sera entrainé par le courant gazeux, ce
qui permet d’atteindre la réaction quasi-
complete d’un lit de particules d’oxydes
[10]. Cependant et en plus des étapes de
réduction jusqu’au fer métallique (Fe), la
désinté-gration du monoxyde de carbone
par la réaction inverse de Boudouard (2)
et la carburation du fer peuvent se
produire  simultanément. L’analyse
thermodyna-mique indique que dans les
conditions de basses températures (moins
gue 900 °C), de concentrations élevées de
CO et en présence du fer métallique, qui
joue le role de catalyseur, la déposition du
carbone pourra avoir lieu [11]. La figure 1
montre la zone de déposition du carbone
et les équilibres entre le fer, ses oxydes et
la réaction de Boudouard. L’augmentation
de la température et de la concentration de
CO conduit a une meilleure réduction des
particules d’oxydes sans carburation du
fer.
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Figure 1. Equilibres du fer, de ses oxydes
et de la réaction de Boudouard [11]

D’autres paramétres peuvent influer
énormément sur la cinétique de réduction
des oxydes de fer. La vitesse de réduction
des oxydes de fer dépend de plusieurs
facteurs qui peuvent varier d’un processus
a un autre, en particulier la granulométrie,
la porosité et la surface spécifique, la
minéralogie (Fe,O3; et Fe3O4 ne sont pas
réduits de la méme facon), la pression, le
débit du gaz, les constituants de la
gangue ; tels que la silice, I’alumine et les
silicates qui peuvent modifier les
équilibres [12]. Le but de ce travail est
d’étudier :

(1) les conditions optimales de
réduction de la calamine permettant
d’obtenir une poudre de fer de pureté
acceptable pour étre utilisée dans
I’industrie de la métallurgie des poudres.

(2) le phénoméne de déposition du
carbone lors de la réduction des oxydes de
fer par CO pur.

2. PARTIE EXPERIMENTALE
2.1 Matériaux utilisés

La calamine récupéerée du laminoir a
chaud, rigoureusement sélectionnée, subit
un broyage et une classification
granulométriqgue. Les particules de
calamine de chaque classe granulo-
métrique, utilisées dans cette étude, sont
chauffées jusqu’a 400°C pour dégager
I’humidit¢ et les huiles. L’analyse
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chimique de la calamine est donnée dans
le Tableau 1. L’analyse par diffraction de
rayons-X (Fig. 1) a permis de mettre en
évidence la présence de phases hématite
(Fe203), magnétite (FesO4) et wustite
(FeO). La calamine est oxydée a 1000°C
pour faire passer au maximum les oxydes
inférieurs en Fe,03.

Tableau 1. Composition chimique en %
en poids de la calamine.

Composants Fe, FeO CaO  SiO, MnO

Calamine 72.13 56.70 042 014 0.37
3

<

3

2

£

50 60 70 80 90

2 Théta (deg)

Figure 2. Diagramme DRX d’échantillon
de calamine. 1- Fe,03, 2- Fe30y4, 3- FeO

2.2 Procédure de réduction

Les essais de réduction ont été réalisés
au centre de recherche appliquée en
sidérurgie et métallurgie (URASM),
Annaba. L’appareil de réduction ainsi que
la méthode suivie pour réaliser ces essais
sont décrits dans plusieurs travaux
[13,14]. Dans cette méthode (Fig. 3), ou la
réduction se fait en lit fixe, I’échantillon
est placé dans une cuve de réduction
verticale qui est introduite dans un four
électrigue maintenu a une température
fixée qui peut aller jusqu’a 1600°C. Tant
que [D’échantillon n’a pas atteint la
température d’essai, on le maintient sous
azote pour éviter toute oxydation. Lorsque
la température s’est stabilisée, on fait
passer un débit déterminé de gaz réducteur
pendant un temps fixé. Des essais



Revue Synthése N° 22, Décembre 2010

O. Benchiheub et al.

préliminaires ont été réalisés a 1000°C
pour fixer le débit optimal. Sur la base de
ces résultats un debit de 1000 I/h de gaz
CO a été utilisé durant toute la compagne
d’essais de réduction. Les essais sont
effectués en deux étapes :

(1) Etudier I’effet de la granulométrie,
du rapport CO/N; et de I’oxydation de la
calamine sur sa réductibilité.

(2) Etendre I’étude en opérant a des
températures variant entre 750 et 1050°C
et différents temps de réduction (40-180
mn) sous une atmosphere de CO pur.

L’évolution du taux de réduction est
calculée sur la base des données obtenues
par analyse chimique. L’identification des
phases minéralogiques des poudres de fer
réduites a été faite a 1’aide de microscopie
optique en lumiére réfléchie, analyse par
diffraction de rayons-X et analyse par
microscopie électronique a balayage. La
quantité totale de carbone déposée dans
les échantillons reduits est obtenue par
analyseur de carbone suivant la norme
ISO 437 [15]. La teneur en oxygene
résiduelle est aussi mesurée par la
méthode décrite dans I’ISO 4491-2 [16].

Entrée des gaz .,

Sortie des gaz

!

2o 2]

6{0)

N,

Enregistreur de I

000

;5\ Echantillon
1™—Four

N\

température

Serpentin  Cuve de réduction

Figure 3. Schéma expérimental de réduction en lit fixe [13]

3. RESULTATS ET DISCUSSION

3.1 Effet des différents parameétres sur le taux de réduction

Des essais preliminaires ont été réalisés
pour étudier I’effet du taux de CO dans le
mélange (CO/Ny), de la granulométrie et
de l'oxydation de la calamine sur
I’évolution de la  réductibilit¢ a
température constante 1000°C et temps de
réduction 60 min. Les résultats sont
présentés dans le Tableau 2.

L’échantillon de calamine réduit dans
les conditions de 1’essai n°1 a une faible
teneur en fer total (78.85%) et un bas taux
de réduction (34.48%). En diminuant la
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granulométrie jusqu’a 6.3-10 mm et en
gardant le méme rapport CO/N; ces deux
indices évoluent dans le méme sens (80.30
et 41.80%). Pour la méme classe
granulométriqgue (6.3 - 10 mm),
I’augmentation du rapport CO/N, de 40 a
100 % (correspondant a CO pur), les
autres parametres restent invariables, on
constate une nette amélioration de la
réductibilité (41.80 a 68.06 %) et de la
teneur en fer total (80.30 a 88.59 %). La
teneur en fer métallique (Fe°) évolue de la
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méme maniére que celle du fer total tandis
que celle de Fe?* diminue. Ceci est en
conformité avec le processus de réduction
des oxydes de fer qui va de I'oxyde
supérieur Fe,O5 au fer métallique (Fe°) en
passant par FesO, et FeO. L’essai n°5
montre 1’effet de 1’oxydation préalable de
la calamine sur sa réductibilité, en
maintenant  les  autres  parametres
constants. La calamine a subit une
opération d’oxydation a 1000 °C pendant
3h. La réductibilité ainsi que la teneur en
fer total de la poudre de fer réduite
augmente, respectivement,  jusqu’a
86.21% et 92.96%. Le fer métallique
évolue de la méme maniére (53.53 a 75.66
%). Dans I’essai n°6 ou nous avons utilisé

un échantillon de granulométrie 2 - 3.15
mm, les autres parameétres sont identiques
a I’essai n°5, on enregistre une €lévation
du taux de réduction (90.78 %) et de la
teneur en fer total (94.74 %).

Le résultat le plus important qu’on peut
tirer de ces essais est la forte influence du
taux de CO dans le mélange (CO/N,), de
I’effet d’oxydation de la calamine ainsi
que de la granulométrie sur le taux de
réduction de la calamine et la teneur en fer
total de la poudre de fer réduite. La
quantité en fer total atteint sa valeur
maximale (94.74 %) lorsqu’on réduit la
calamine oxydée de granulométrie 2 -
3.15 mm avec du CO pur a 1000 °C
pendant 60 mn.

Tableau 2. Taux de réduction et composition chimique de poudre de fer réduite a 1000°C
et 60 mn en fonction du rapport CO/N,, de la granulométrie et de I’oxydation de calamine

Essais Granul. Gaz Débit Taux de Analyses chimiques, %
Reéduction o ) "
N° mm (CO/Ng) I/h % Fetota Fe Fe Fe
01 10-16 40/60 1000 34.48 78.85 54.32 18.04 6.49
02 6.3-10 40/60 1000 41.80 80.30 51.10 24.63 4.57
03 6.3-10 60/40 1000 49.38 85.68 48.38 33.60 3.60
04 6.3-10 100 1000 68.06 88.59 34.93 53.53 0.13
05 6.3-10 100 1000 86.21 92.96 17.18 75.66 0.12
06" 2-3.15 100 1000 90.78 94.74 12.10 82.54 0.10

" Calamine oxydée & 1000°C pendant 3h. (Fep = 71.12 %, Fe?* = 14.0 %)

3.2 Effet de la température et du temps de réduction

Une autre série d’essais a été realisée
en faisant varier la température (750 a
1050°C) et le temps de réduction (40 a
180 mn). La calamine de granulométrie 2-
3.15 mm subit, pendant 9h, une opération
d’oxydation a 1000°C. Le gaz réducteur
utilisé est du CO pur.

Les résultats des essais de réduction
sont présentés dans la figure 4. Concernant
les essais de réduction a 750 °C, on
constate que suivant 1’augmentation du
temps de réduction, la teneur en fer total
de la poudre de fer reéduite diminue. Elle
varie de 88.5 a 75.3% pour des temps de
réduction qui varient, respectivement, de
40 & 180 mn. Dans le méme intervalle de
temps, la teneur en fer métallique (Fe°)
augmente (40.6 a 56.9 %) et celle de Fe**
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diminue (47.8 a 19%). La diminution de la
teneur en fer total peut étre expliquée de la
maniére suivante : lors de la réduction des
oxydes de fer par le monoxyde de carbone
pur en wustite (FeO) et fer métallique
(Fe® il se produit en paralléle la
dismutation du monoxyde de carbone
suivant la réaction inverse de Boudouard
[11]:

(3)

et comme consequence la déposition du
carbone et sa réaction avec le fer
métallique et la wustite pour former la
cémentite FesC.
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La carburation des grains de fer réduits
ou de wustite peut avoir lieu selon les
réactions suivantes [8] :
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3Fe + C — FesC )
3Fe +2CO — Fe3C + CO, (5)
3Fe0 + 5CO — FesC + 4CO, (6)

Le monoxyde de carbone, adsorbé
(réaction 3) a la surface des grains de fer
métallique, se dismute plus facilement que
lorsqu’il est seul. Le fer métallique joue le
role de catalyseur [17]. Ainsi, comme on
peut le voir de la figure 2 a 750°C, plus le
temps de réduction augmente la teneur en
fer métallique (Fe®) augmente aussi et par
conséquent la vitesse de déposition du
carbone due a la réaction (3) devient plus
élevée.

La quantité en carbone des poudres de
fer réduites augmente avec 1’augmentation
du temps de réduction et de ce fait la
teneur en fer total diminue. La teneur en
carbone total des poudres de fer réduites a
différents temps et températures de
réduction est présentée dans la figure 5.
Elle montre que lorsque la température
diminue et que le temps de réduction
augmente, la teneur en carbone des
poudres de fer réduites augmente aussi.
Les mémes constatations sont faites pour
les essais de réduction réalisés a 850°C.
Cependant, I’ordre  de grandeur
concernant la diminution de la teneur en
fer total n’est pas le méme que celui des
essais a 750 °C. En conséquence, la
déposition du carbone sera moins
prononcée a 850 °C pour les différents
temps de réduction. Pour les essais de
réduction réalisés a 950 °C et 1050 °C, on
note deéja une nette amélioration de la
teneur en fer total et fer métallique lorsque
le temps de réduction augmente. A 180
mn la teneur en fer total et fer métallique
augmente, respectivement, jusqu’a 98.30
et 95.50 % a 950 °C et 98.40 et 97.20 % a
1050 °C. Concernant la déposition du
carbone, on peut dire qu’elle est
négligeable a partir de 1050 °C.
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Figure 5. Evolution de la teneur en carbone total de poudres de fer réduites en fonction de

la température et du temps de réduction

Dans la figure 6 sont présentés les
diagrammes de diffraction de rayons X
des différentes phases formées dans les
poudres de fer réduites a différentes
températures et temps de réduction 180
mn. L’analyse de ces diagrammes montre
la présence, a 750 °C, du graphite,
cémentite (FesC), fer et de la wustite. A
850 °C et 950 °C on rencontre le graphite
et le fer et a 1050 °C seule la phase du fer
est présente dans la poudre de fer réduite.

L’examen au microscope, en lumiere
réfléchie, de sections polies d’échantillons
réduits a différents temps et tempeératures
nous a permis de visualiser les phases
formées au cours de réduction. La figure 7
montre les microstructures d’échantillons
partiellement réduits a 750, 850, 950 et
1050 °C et a temps de réduction 40 mn.
Lorsque le temps de réduction est
insuffisant, les particules d’oxydes de fer,
exposees au gaz réducteur, subissent une
réduction frontale et laissent subsister un
ceeur d’oxydes (magnétite ou wustite)
dans une enveloppe de fer métallique. A
temps de réduction 180 mn, on trouve
encore dans les échantillons réduits a des
températures plus faibles (750 °C et 850

101

°C) des grains de wustite non réduits a
I’intérieur de particules de poudre de fer
comme est montré dans les figures 8(a) et
8(b) cependant, pour les échantillons
réduits a 950°C et 1050°C, les oxydes de
fer sont transformés totalement en fer

métallique. Les figures 8(c) et 8(d)
montrent, respectivement, la micro-
structure  d’échantillons complétement

réduits en fer métallique a 950 et 1050 °C
et temps de réduction 180 mn.

Les observations microscopiques faites
sur les échantillons  réduits  sont
confirmées par les résultats obtenus par
diffraction des rayons X. L’examen au
M.E.B. d’échantillons réduits a 1050°C et
180 mn montre la morphologie des
particules de poudre de fer réduite (Fig.
9). Les poudres de fer sont composées
d’amas ou d’agglomérats de cristaux
spongieux. La forme irréguliére des
surfaces et porosité de particules sont
visibles. La morphologie des particules de
poudre de fer réduite montrée dans les
figures 9(a) et 9(b) est la forme typique de
particules de poudre de fer obtenue par
réduction avec du monoxyde de carbone
[18, 19].
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Figure 6. Diagramme de diffraction des rayons X de poudre de fer réduite a différentes

températures et 180 mn

Les résultats présentés dans les figures 4,
5, 6, 7 et 8 montrent bien que la meilleure
réduction des poudres de fer est obtenue a
1050 °C et 180 mn. Les résultats
d’analyses chimiques de ces poudres sont
présentés dans le tableau 3. Pour
diminuer la teneur en carbone et en
oxygene, la poudre de fer subit un recuit
réducteur a I’hydrogéne a 850 °C pendant
1h. Le recuit de réduction diminue
considérablement la teneur en carbone et
en oxygene, ¢€limine [’écrouissage des
particules et améliore la compressibilité
des poudres lors de leur utilisation dans
I’industrie de la métallurgie des poudres
[17, 20, 21]. Aprés traitement, les teneurs
en carbone et en oxygene des poudres de

fer réduites sont abaissées respectivement,
jusqu’a 0.23 et 0.28 %.

4. CONCLUSION

Les résultats présentés et discutés dans

cette étude peuvent étre résumeés dans les
points suivants :
(1) Différents parameétres de réduction de
la calamine avec du monoxyde de carbone
ont été etudiés pour obtenir les meilleures
conditions d’élaboration d’une poudre de
fer ayant des propriétés physico-
chimiques exigées par la métallurgie des
poudres.

Tableau 3. Analyse chimique (en %) de poudre de fer réduite a 1050 °C et 180 mn

Eléments Fe, Fe? c Si

Mn P S 0

% massique 98.40 97.20 1.08

0.028

0.32 0.039 0.01 0.49

102
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Figure 7. Microstructures de poudre de fer réduite (x220) pendant 40 mn et a: (a) 750 °C,
(b) 850 °C, (c) 950 °C et (d) 1050 °C. M : magnétite, W : wustite, F : fer
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Figure 9. Image M.E.B. Morphologie de particules de poudre de fer réduite pendant 180 mn
et a 1050 °C. (a) x 200, (b) x 1000 103
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(2) La meilleure réduction a été obtenue a
1050 °C et 180 mn. Ceci est confirmé par
les analyses chimiques et les diagrammes
de diffraction des rayons X.

(3) Les teneurs en fer total et fer
métallique atteintes dans la poudre de fer
réduite sont, respectivement, de 1’ordre
de 98.4 et 97.2 %.

(4) Le recuit réducteur par I’hydrogene a
850 °C permet de diminuer la teneur en
carbone et en oxygene dans la poudre de
fer jusqu’a des valeurs admissibles.

(5) Les poudres de fer élaborées par le
processus de réduction de la calamine
peuvent étre utilisées dans 1’industrie de
la métallurgie des poudres.
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