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Introduction

Introduction générale
L'aluminium et ses alliages ont des propriétés physico-chimiques et mécanique

intéressantes et sont utilisés dans plusieurs domaines industriels : automobile, aéronautique,
marine, transmission et conversion d'énergie électrique, protection solaire, emballage

pharmaceutique et alimentaire.

Les propriétes physico-chimiques des matériaux dépendent de plusieurs parametres, tels
que les éléments ajoutés, la taille des grains, les taux de défauts nuls, uni, bi et tridimensionnels
et leur distribution. L'obtention d'un aluminium a grain fin améliore ses propriétés mécaniques

et modifie sa susceptibilité a la corrosion.

Les matériaux & grain ultrafin représentent une nouvelle génération de matériaux avancés
avec une attirance technologique unique. Aujourd'hui, il existe plus de 30 procédés de
fabrication différents pour les matériaux nano-structurés, dont certains incluent des méthodes
basées sur la déformation plastique sévere (SPD). L'ECAP (Equal- channel angular pressing)
est I'une d'entre elles et est I'une des techniques les plus couramment utilisées et les plus

prometteuses pour le 1’élaboration des métaux a grains ultrafins aujourd'hui.

Dans ce contexte, nous avons étudié, 1’effet de la déformation ECAP sur le procédé de
soudage, et I’évolution des propriétés mécaniques et physicochimiques, ainsi que I’évolution

de la microstructure de notre alliage.
Ce projet est constitué de trois parties :

1- Synthése bibliographique ;
2- Techniques expérimentales ;
3- Résultats et discussion
Et se termine par une conclusion

La premiére partie : est constituée de quatre chapitres

- Le premier chapitre présente 1’aluminium et ses alliages, les différentes caractéristiques
(chimique, mécanique et physicochimique), et les différentes désignations des alliages

d’aluminium.
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- Le deuxieme chapitre est réserver a la presentation de la déformation plastique severe, ainsi
que les techniques d’obtention une déformation plastique sévére, et plus précisément la

technique ECAP (Equal- channel angular pressing).

- Le troisieme chapitre présente le phénomene de corrosion des métaux en général et de

I’aluminium et ses alliages en particulier, ainsi que les différentes formes de corrosion.

- Le quatrieme chapitre est consacré pour le soudage en présentant, le principe et les différents
procédes.

La deuxiéme partie : A été réservée pour la présentation du matériau étudié, et les différentes

techniques de caracteérisations.

La troisieme partie : Présente les résultats obtenus et leurs interprétations et discussion.
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Chapitre | : I'aluminium et ses alliages

Chapitre | : L’aluminium et ses alliages.

1.1 Aluminium :
L'aluminium est un élément chimique, de symbole Al et de numéro atomique 13, il a une

structure cristalline cubique a face centrée (CFC), de couleur argentée et il appartient qu’a la
famille des métaux pauvres. C’est le troisiéme ¢lément le plus présent sur terre aprés 1’oxygene

et le silicium.

L’aluminium est le second métal le plus utilisé en industrie apres le fer et ses alliages, sa

production industrielle n’a commencé qu’au début de 20°™¢émesiécle.

13
Al
Aluminium
26.98

réseau motif

Figure 1.1 : L’aluminium non alli¢ et sa structure CFC.
1.2 Phistorique de I’aluminium :
Au milieu de XXI siecle, grace aux progres de la chimie, de nouveau métaux sont
découverts, dont I’aluminium, il a été nommé d’apres I’alun appelé “alumen* en latin. Le nom

a été octroye par le chimiste britanniqgue Humphrey Davy en 1808. [1]

En 1888, I"autrichien Karl Josef Bayer crée un procédé d’extraction de I’alumine a partir
du minerai de bauxite par dissolution dans de 1’hydroxyde de sodium. La poudre d’oxyde
d’aluminium ainsi recueillie les unités d’électrolyse, pour réduire 1’alumine en aluminium

primaire. [2]

1.3 Production de I’aluminium :

1.3.1 1a source de I’aluminium :
L’aluminium est obtenu généralement a partir du minerai de bauxite. Ce minerai est

utilisé a plus de 90% pour obtenir I’aluminium, elle se présente sous la forme de poussiere de
roches ou de granulés d’argile et peut étre de couleur blanc cassé¢, rouge, marron, jaune ou gris.
La bauxite contient 45 a 60 % d’oxyde d’aluminium (Al,03), c’est ce qu’on appelle I’alumine.
Les différentes forme et couleurs de la bauxite sont dues a la présence d’autre constituants,

notamment : [3]
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Oxyde de fer (bauxite rouge) ;
Oxyde de silicium (bauxite blanche) ;

Oxyde de titane.

1.3.2 les procédés de traitement de la bauxite :
Pour extraire ’alumine de la bauxite, le procédé le plus utilisé est celui de Bayer, il repose

sur 5 étapes : broyage de la bauxite, I’attaque par une solution de soude, décantation et le lavage

des boues, cristallisation de 1’hydrate et calcination.

> Broyage :la bauxite est broyée en fines particules pour faciliter 1’extraction.

» Attaque : la bauxite est mélangee avec de la soude et de la chaux dans des
réacteurs a haute températures et a haute pression.

» Deécantation : on sépare la phase liquide, riche en aluminium, de la phase solide
dans des clarificateurs. Les résidus sont lavés plusieurs fois et forment les “boues
rouges®. Leur couleur est due a leur forte concentration en oxyde de fer.

» Cristallisation de I’hydrate : la liqueur est refroidie et diluée pour faire précipiter
I’aluminium sous forme d’hydrate d’alumine ( Al,05, 3H,0).

» Calcination de I’hydrate : I’alumine chauffée a plus de 1000 °C pour la
déshydratée.

La figure 1.2 résume les étapes principales pour 1’obtention de I’aluminium :

soudde

bauxite

désidratation par

Al

333 Q). ra—

Crisranx FToxkle Fainmnin e Nltres

cvachiation des

aluminium

Figure 1.2 : Les étapes de fabrication de I’aluminium [4].
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1.4 Propriétés de ’aluminium pur :
1.4.1 propriétés physiques :

Les propriétés physiques les plus importantes de I'aluminium non alliés sont résumees

dans le tableau ci-dessous :

Tableau 1.1 Propriétés physiques [5].

N° Propriétés Valeurs
1 Structure cristalline CEFC
2 Numeéro atomique 13
3 Masse volumique 2698 Kg.m™®
4 Point de fusion 660.45°C
5 Point d’ébullition 2056°C
6 Pression de vapeur 3.7x107%Pa
7 Capacité thermique massique 879 1 Kg K2
8 Energie interne massique 398105 TKg™*
9 Résistance électrique 26.544.107°Qm
10 Conductivité thermique 237 wm k!

1.4.2 propriétés chimiques :
La chimie est la réaction de substances avec d'autres substances. Autrement dit, les

substances réagissent avec différentes substances ou changent d'une substance a l'autre.

Dans les cas standard, les substances chimiques sont plus facilement identifiées a un
moment donné d'une réaction chimique. La réaction d'une substance peut étre un changement
dd a la combustion, a la rouille, au chauffage, a I'explosion, au changement de couleur, etc.

Voici les propriétés chimiques de lI'aluminium :
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Tableau 1.2 : Propriétés chimiques.

Propristes La dezcription
En general, les métaux d'aluminivm ne réagizzent pas a 'air car
lewur surface recouvre une fine couche d'oxydes, qui aident a
Oxydation protéger le metal de 'érosion par l'air. Cependant, s1 la couche

d'oxyde est endommagée et que 'aluminiom métallique est

expose, il réagira a nouveau pour former un oxyde amphotére.

Féaction avec

I'acide

L'aluninium réagit facilement avec l'acide morganique pour
former une solution contenant des ions aluminim hydratés tandis
gue I'hydrogéne est libéré. Dans le cas de la réaction avec l'acide

nitrigue, il réagit pazsivement en formant vne couche d'oxyde

protectrice a la surface de I'alumine.

Féaction avec

L'aluminizm réagit & 1a baze pour former un aluminate tout en

I"alcali libérant de I'hydrogéne
Eéaction avec Eeéactif a I'ean chaude.
I"eau
L'aluminium, I'oxygeéne et d'autres éléments de mélanges
Compose produisent des mines d'aluminium, la mine d'aluminmm est la
principale source d'aluminnum.
Alliage Lorzqu'il est combing avec des éléments tels que le cuivre, le

silicium ou le magnésium, il formera des alliages a haute

resistance.

1.4.3 Propriétés mécanique :
Elles concernent la déformation d’un matériau soumis a une force, les principales sont :

» La résistance : caractérise la contrainte maximale que peut supporter un matériau avant

de se rompre

* La dureté : résistance d’un matériau a la pénétration

e La ductilité :

rompre

capacité du matériau a se déformer de manicre irréversible avant de

* La rigidité : fonction de I’intensité des liaisons entre atomes ou molécules (module de

rigidité par exemple : module d”Young)

* La ténacité : capacité d’un matériau a emmagasiner de 1’énergie avant sa rupture (la

résilience).
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On trouve dans le tableau ci-dessous les différentes propriétés :

Tableau 1.3 : Propriétés mécaniques de I’aluminium.

Limite de
Allongement | Module | Coefficient | Capacité Limite | Module | résistance
ala rupture | d’élasticité | de poisson | Calongque | élastique de ala
(Young) volumique ala torsion rupture
E traction Rm
Ee
% (MPa) (Sans (MT/m 3°K) | (MPa) (WPa) (MPa)
Ditn)
20430 67000 0.34 239 30 27000 603125

Sa faible dureté et sa faible limite élastique sont défavorables pour son emploi en
mécanique, c’est pour cela que I’¢élaboration des alliages d’aluminium sont nécessaire afin

d’améliorer ces caractéristiques qui convient a son utilisation en mécanique.

L.5 Les alliages d’aluminium :

Les propriétés de I’aluminium non allié sont médiocres et pour l'amélioration, des
éléments qui forment des solutions solides et/ou des précipités seront ajoutés, qui entrainent a
des compositions d'alliages industriels de plus en plus complexes, seuls neuf éléments sont
capables de s’allier a I’aluminium parce qu’ils ont une solubilité dans 1’aluminium a 1'état solide
supérieure a 0,5 %. Ce sont : l'argent, le cuivre, le gallium, le germanium, le lithium, le
manganese, le magnésium, le silicium et le zinc. Pour diverses raisons de codt (I'argent), de
disponibilité (le gallium, le germanium) et de difficultés de mise en ceuvre (le lithium), la
métallurgie de l'aluminium est fondée, depuis son début, sur uniquement cing éléments d'alliage

qui sont : le cuivre ; le manganese ; le magnésium ; le silicium ; le zinc.
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1.6 Désignation des alliages d’aluminium :

1.6.1 Désignation AFNOR :
La désignation AFNOR est constituée de deux parties :

1/ La premiére comporte la lettre A suivie éventuellement du chiffre représentent le titre
par exemple A5.

2/ La deuxieme est formée d’un groupe de lettres symbolisant les ¢léments d’addition,
ranges par ordre de teneur.

Un chiffre placé dans le groupe des lettres précises la teneur de 1’élément symbolisé par
des lettres dont les principales lettres utilisées sont : Cuivre(U), Manganese (M), Magnésium
(G), Zinc (2), Nickel (N), Silicium (S) et Titane (T) [6].

1.6.2 Désignation numérique :
Conformément aux directives de 1’aluminium association (Washington DC, USA), les

alliages d’aluminium sont désignés a 1’aide d’un systéme numérique de quatre chiffres. [4] Le
premier chiffre de 1 a 8 indique la famille d’alliages, Il est déterminé par 1’¢1ément principal de
I’alliage. Le deuxieme chiffre indique une variante de I’alliage initial, Souvent il s’agit d’une
fourchette plus petite dans un ou plusieurs éléments de 1’alliage. Les deux derniers chiffres sont
des numéros d'ordre et servent a identifier l'alliage. La seule exception est la série 1000, dont
ces deux chiffres indiquant le pourcentage d'aluminium (i.e. 1050 = 99,5 % Al, 1070 = 99,7 %
Al, 1100 =99 % Al). Ces designations on les trouves dans le tableau 1.4 ci-dessous :
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Tableau 1.4 : Désignation des séries principales des alliages d’aluminium [7].

Phase principale
Série Désignation Elément d’alliage principale présente dans
I’alliage

Serie 1000 IXXX 99% d’aluminium au minimm -
Serie 2000 XXX Cuivre (Cu) Al2Cu-Al2CuMg
Série 3000 IXXX Manganése (Mn) Al6Mn
Série 4000 4XXX Silicium (S1) -
Serie 5000 SXXX Magnésium (Mg) Al3Mg?
Série 6000 XXX Magnésium (Mg) et Silicium (S1) Mg251
Série 7000 TXXX Zine (Zn) MgZn?
Serie 8000 EXXX Autres éléements -
Serie 9000 OXXX Non utilisé -

1.7 Classification des alliages d’aluminium :
On peut classer les alliages d’aluminium en deux grandes familles :

» Alliages a durcissement structural (alliages trempant)
> Alliages a durcissement par écrouissage ou a durcissement par addition d’éléments

d’alliages, et sans durcissement structural (alliages non trempant).

1.7.1 Alliages a durcissement structural :
C’est I’un des processus le plus utilisé dans la métallurgie des alliages d’aluminium qui

permet d’obtenir des niveaux ¢levés de la résistance mécanique. Ce durcissement structural est
obtenu par un processus comportant :

« La mise en solution des éléments durcissant (chauffage de mise en solution).

*La trempe, c’est-a-dire un refroidissement rapide interdisant toute diffusion afin
d’amener cette solution solide dans un état sursaturé métastable.

 Maturation (a la température ambiante) ou vieillissement a une température (inférieure

ou égale a 300°C), afin de faciliter le retour partiel vers les conditions d’équilibre.
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Les principales familles d’alliages a durcissement structural sont : Al-Cu (série 2000),
Al-Mg-Si (série 6000), et Al-Zn-Mg (série 7000). La figure 1.3 représente le diagramme typique
de température de traitement en fonction du temps pour un traitement de durcissement

structural.

Ts

Température

Temps

Figure 1.3 : Diagramme typique de température de traitement en fonction du temps
pour un traitement de durcissement structural [8].

T, : La température minimale de mise en solution.

T, : La température de maturation ou du revenu (vieillissement) (allant de 20°C a
300°C).

1.7.2 Alliages sans durcissement structural :
Différents mécanismes de durcissement interviennent dans ces alliages pour moduler les

propriétés mecaniques tels que :

-Le durcissement par écrouissage, tels que la déformation par laminage, 1’étirage, le
tréfilage, permet d’accroitre la limite élastique au détriment de 1’allongement. La restauration

des propriétés initiales des alliages peut étre obtenus suite aux traitements thermique appropriés.

-Le durcissement par addition en solution : la présence dans le réseau cristallin de
I’aluminium d’addition en substitution ou en insertion constitue un obstacle a la déformation et
confére a D’alliage des propriétés des résistances mécaniques. On peut superposer a ce

durcissement un écrouissage.

10
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-Le durcissement par effet de phase dispersée : lorsque les teneurs des éléments d’addition
dépassent leurs limites de solubilité, les éléments d’addition se sépare de la matrice riche en
aluminium pour former une seconde phase dont I’effet durcissant est d’autant plus marqué

lorsque les particules sont plus dispersées dans la matrice et que leur taille est petite.

Les principales familles d’alliages d’aluminium sans durcissement structural sont : Al-

Mn (série 3000) et Al-Mg (série 5000).

1.8 Effet des éléments d’addition dans les alliages d’aluminium :
Les ¢léments d’addition peuvent étre ajoutés pour augmenter et améliorer les propriétés

les alliages d’aluminium notamment les propriétés mécaniques. Une liste non exhaustive des

¢léments d’alliage les plus couramment rencontrés est ici proposée. [9]

* Assure la bonne ductilité.
* Augmente la résistance mécanigue et la durete lors des
traitements thermiques.

s Amaéliore |a résistance a la corrosion.

* Ameliore les caractéristiques de mise en forme.
* Augmente la fluidité, de I'ajout de I'aluminium pur.

® Augmente les caractéristiques de I'écoulement.

* Augmente la résistance au craguage chaud.

» Réduit I'aptitude au pliage des alliages.
# Diminue la conductivite thermigue et électrique.

® Diminue la résistance & la corrosion.

o Ameliore la résistance mécanigue et la dureté de alliages.
* Augmente les caractéristiques mécanigues de |'aluminium pur.

11
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» Ameliore le craquage a chaud.
® Réduit la tendance.
® Augmente la proportion.

® Accroitre [égérement les caractéristiques mécaniques de
I"aluminium.

® Renforce la soudabilité si associée 3 du chrome/ magnésium.

» Affine la structure des alliages d’aluminium de fonderie, souvent il
est combiné avec une petite quantité de bore.

» Obtenir un affinement des grains.

® Forme des sites stables de germination par le borure de titane.
® Réduit la tendance au craguage & chaud des alliages d'aluminium.

1.9 Traitements thermiques :
Le traitement thermique est par définition avant tout un couple temps-température, le

traitement thermique est une technique expérimentale permettant d'améliorer, de modifier
et d'augmenter les propriéteés physiques d'alliages ou de matériaux, de I'adapter a I'usage auquel

il est destiné sans toucher ni modifier sa composition chimique.

1.9.1 Traitements d’homogénéisation :
Il s'agit de traitements impliquant des chauffages a température relativement élevée

appliqués a certains produits forgés ou ébauchés et destinés généralement a faciliter la
transformation a chaud ou a froid d'un métal (filage, étirage, laminage, forgeage). Celles-ci
comprennent typiquement un maintien pendant 6 a 48 heures de 450°C a 610°C, dont le but
général est de dissoudre les phases métalliques en exces et d'obtenir une homogénéisation

compositionnelle de la solution solide.

Le corroyage est une opération qui comprend la déformation du métal avec allongement,
en général, mais pas nécessairement dans le sens privilégié : il seffectue a chaud, tiede, a
température normale et permettant une déformation convenable (forgeage, emboutissage,
laminage, filage, etc.) pour obtenir un produit de la forme désirée. Elle est déterminée par le
rapport S/s moudre avec :

S : section avant déformation ;

12
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s : section apres déformation;
Il ne faut pas confondre le corroyage avec I'écrouissage.

L'écrouissage est une modification de I'état structurel d'un métal ou d'un alliage due & un
corroyage ou a une déformation plastique a des températures normales (parfois a température
ambiante, tiede). Elle est définie par le décrément [(S-s)/S]"100. Cette expression doit

remplacer lI'expression du taux de durcissement correspondant au rapport : [(S-s)/S] 100.

1.9.2 Traitements d'adoucissement :
Leur but est d'adoucir un métal ou un alliage durci par écrouissage ou en trempant la

structure. Dans le cas de I'écrouissage, voici les traitements de restauration et de recuit de
recristallisation. Ces traitements ont le méme effet que celui décrit pour I'aluminium. Seules

des températures de traitement plus élevées sont disponibles pour les alliages :

> Le traitement de restauration est effectué a 200-300°C pendant 1-8 heures ; la structure
ne change pas, mais les propriétés mécaniques changent davantage avec une température plus
¢levée et un temps de maintien plus long. au niveau Au niveau atomique il n’y a qu’un
réarrangement ordonnés produits par I'écrouissage : certains s'annihilent, d'autres se réarrangent

au niveau des joints et sous les joints de grains, d'ou la ductilité de I'alliage.

> Le traitement de recristallisation est effectué a 300-400°C pendant 0.5 a 3 heures ; les
atomes se regroupent suivant des nouvelles directions pour former un petit cristal d’orientation
quelconque. Avec le temps de nouveaux atomes viennent s’agglutiner autour du petit cristal
jusqu’a ce que les nouveaux grains se rejoignent pour donner la structure macrographique de
recristallisation primaire. Si I’on augmente la température ou la durée de maintien, on obtient
des structures de recristallisation secondaire a trés gros grains. Au contraire, Si I’on stoppe ce

traitement de recuit par un temps trop court, on obtient des états partiellement recristallisés.

Dans le cas de la trempe structurale, il s'agit d'un recuit de précipitation impliquant un
chauffage pendant une durée considérable a des températures comprises entre la tempeérature
de revenu et la température de mise en solution du produit trempé et mdri ou revenu, afin
d'obtenir un adoucissement relativement important par évolution des précipités provenant des

constituants de l'alliage.
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1.9.3 Traitements de trempe structural :
- Principe :
Le traitement de durcissement de la structure de l'alliage d'aluminium comprend un traitement

en solution solide suivie :

» Refroidissement suffisamment rapide pour maintenir une solution solide a

température ambiante qui existe a des températures plus élevees ;

» Un revenu ultérieur a température ambiante (=durcissement) ou plus entraine

un durcissement de I'alliage.
- Traitement industriel de trempe structurale :
Ce traitement sera déterminé par :

» Un traitement de mise en solution : la température de ce traitement est trés precise
car dans le cas géneral, le domaine Ts — Tl n'est pas important. 1l faut en particulier
éviter datteindre la température de brilure pour laquelle l'alliage commence a
fondre aux joints de grains. La régénération de l'alliage par traitement thermique
ou mécanique est alors impossible. Pour éviter la bralure due a la ségrégation

mineure on évite de dépasser la température TE (eutectique).

» La vitesse de refroidissement critique est la vitesse minimale a laquelle une

solution solide sursaturée peut étre obtenue a température ambiante.

» Un traitement de maturation ou de revenu. Certains alliages sont favorablement
influencés par un temps d'attente entre trempe et revenu. Un écrouissage entre

trempe et revenu est conduit a des effets favorables dans certains cas.

1.10 Application de ’aluminium et ses alliages :
En tenant compte des caractéristiques mécaniques et €lectriques de I’aluminium et ses

alliages on peut citer la principale utilisation de I’aluminium et ses alliages [10] :
Les transports (25%o) : Aéronautique, automobile, train, bateau.

Grace a sa légereté qui permet de réduire la consommation de carburant, 1I’aluminium est

apprécié dans le domaine du transport, Cela engendre une diminution du taux d’émission des
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gaz de combustion. De plus il se lie facilement avec du cuivre de silicium ou de magnésium
pour former des alliages résistants qui évacuent bien la chaleur, qui sont idéal pour les moteurs

a combustion. L’utilisation de I’aluminium réduit également le bruit et les vibrations.
Le batiment (21%o) : Toitures, facade, aménagements intérieurs.

Etant facilement malléable et résistant en alliages, I'aluminium permet de fabriquer des
formes complexes dans une gamme variée de coloris. De ce fait, il est tres populaire en
architecture moderne et ne nécessite que trés peu d'entretien. Ces avantages en font un matériau
polyvalent utilisé dans tous types de batiments. Par exemple, il est utilisé pour construire des

structures vitrées, des cloisons, des portes, des gouttiéres, etc.

L’électricité (9%) : Céble et appareillage pour la fabrication des appareils ménagers,

emballage et décoration.

L'aluminium est trés apprécié dans ce domaine en raison de sa conductivité électrique
élevée, de ses propriétés non magneétiques et de son inertie chimique. L'aluminium a remplacé
le cuivre dans les lignes a haute tension a haute tension et constitue désormais le moyen le plus
¢conomique de transmettre I'énergie électrique. Depuis les années 1950, I’aluminium a

pratiqguement remplacé le laiton comme base standard pour 1I’ampoule électrique.
L’alimentation (21%) : les boites de boissons, les feuilles minces.

L’emballage en aluminium est largement utilis¢ en raison de son faible colite de
fabrication, de sa Iégereté et de son isolation thermique. Une fine feuille d’aluminium (environ
0,1 mm) suffit a isoler le produit du monde extérieur : imperméable a la lumiére, a 1’air, aux
UV, a la vapeur d'eau, a I'oxygéne et aux micro-organismes. De plus, la résistance a la corrosion
et la stabilité métallurgique de I'aluminium protégent I’aluminium contre les dommages causés
par certains produits. A titre d’exemple d’emballage en aluminium, on peut citer la canette.
Celle-ci naltére pas le godt des aliments, est solide, légeére, recyclable et constitue le type

d'emballage de boisson le plus courant.
Autre aspect intéressant (24%) :

L’aluminium fait partie des métaux ininflammables : l'aluminium ne s'enflamme pas
méme aprés avoir fondu (au-dessus de 650°). Sa conductivité thermique élevée facilite la
dissipation de la chaleur en cas d'incendie. (Sa diffusivité thermique est 6fois supérieure a celle
de l'acier). Ces deux propriétés en font un matériau avantageux et pratique dans la lutte contre
I'incendie.
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Figure 1.4 : Les applications de ’aluminium et ses alliages.
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Chapitre Il : La déformation plastique sévere par ECAP.

Chapitre Il : La déformation plastique sévere par ECAP :

I1.1 Introduction :
La déformation plastique sévere est une méthode utilisée pour affiner la microstructure

d’un matériau est pour cela, la déformation sévére s’exécute par le principe d’écrouissage
intensive. Ces procédes sont largement utilises, au cours des dernieres décennies, est un moyen
largement reconnu dans les domaines de la production des matériaux d’une structure ultra fine
(<1 pm). Les procédés de déformation plastique sévéres permettent d’améliorer les propriétés
mécaniques ou physiques des matériaux, parfois grace a ces procédés on peut attendre des
propriétés qui sont difficiles a obtenir avec d’autres procédés. Les principales priorités visées a
améliorer ou a modifier par ces procédés (la dureté, la résistance élastique, la résistance en
fatigue ou encore la résistance a la corrosion). La technique de déformation plastique sévére est
une technique prometteuse dans le domaine des matériaux métallique, elle attire donc

[’attention de nombreux chercheurs du monde entier.

11.2 Les matériaux a grains ultra fins :
Les matériaux a grains ultra fins ce sont les matériaux polycristallins ayant une taille de

grain comprise entre (0,1 a 1 um). D’un autre c6té, on dit matériaux nanocristallins pour les
matériaux a une taille de grains inférieure a (100 nm), Nanocristallin ou polycristallins la
composition chimique reste la méme. Cependant la taille des grains, influence directement sur
la plupart des propriétés physique et mécanique d’un matériau, une bonne résistance, une dureté
importante [1]. L’ensemble de ces comportements est trop recherché dans plusieurs domaines
d’application, par exemple dans 1’automobile pour assurer la sécurité des conducteurs et des
passageres, les toles utilisées doivent étre étudié d’une maniere trés approfondie (jusqu’a la

forme et la taille des grains).

L’influence de la taille de grains sur les propriétés des matériaux cristallins est donnée

par 1’équation de HALL-PETCH [2] :

Ou o, est la contrainte critique, ogest la limite élastique d’origine du matériau, k est une

constante, d est la taille des cristallites.

Cette équation décrit 1’évolution de la contrainte en fonction de la diminuons de la taille des

grains qui est de méme 1’origine de 1’ensemble des propriétés mécaniques.

Par exemple :
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e Pour des grains plus petits on a tendance a augmenter la résistance a la traction et la
ductilité de matériau.
e Pour des grains a des tailles plus grandes on porte une amélioration sur les propriétés

de fluage a haute température de matériau.

On peut expliquer ce gain en propriétés mécanique, lors de la diminution da taille de
cristallite (grain) par I’augmentation de nombre de grains qui Se trouvent dans le matériau qui
implique aussi, ’augmentation de nombre de plans de glissement. Cela donne une plus grande
possibilité pour qu’un glissement se produit sous 1’application d’une contrainte. Pour les limites
du grain (joint de grain) par raison de concentration des défauts dans cette zone. lls forment un

barrage ou un obstacle au mouvement des dislocations par les raisons suivantes :

¢ Enraison de I’orientation compliqué des grains, le mouvement des dislocations
doit souvent changer de direction.

e Ladiscontinuité des plans de glissement d’un grain a 1’autre.

La Fig (11.1) illustre cette situation :

GRaIN

EE-DLIH'DAF!‘T MINUTE

f GRAIM o IHDIVIDLAL
f CRYSTALS

Figure 11.1: Grains et joints de grains. [3]
11.3 Les mécanismes de la déformation plastique :

La déformation plastique se produit lorsque des matériaux polycristallins sont soumis a
des contraintes mécaniques externes. Ceci est principalement généré par le mécanisme de
glissement des dislocations sur des plans cristallins précis et/ou par un maclage mécanique. Le
déclenchement de I'un ou l'autre mécanisme dépend du matériau et conditions expérimentales

de déformation tels que I’intensité de la contrainte, la température).

19



Chapitre Il : La déformation plastique sévere par ECAP.

11.3.1 La déformation par glissement :
Le glissement des dislocations est en général caractériseé par un plan {hkl} et une direction

[uvw] contenue dans ce plan donnant la direction du vecteur de Burgers (c’est-a-dire la plus
petite période du réseau). Plusieurs systemes de glissement sont possibles mais le glissement
est généralement traduit par le systeme de glissement de plans cristallographique dit active qui
correspond au plan avec la plus grande compacité (le plan le plus dense) qui est caractérise par

la direction la plus dense.

Plus un métal a de plans et de directions de glissement, plus sa capacité a se déformer
plastiqguement est grande. Les métaux du réseau cubique sont tres plastiques et le glissement
dans ces métaux peut se produire dans plusieurs directions. La plasticité des métaux a réseau
hexagonal a empilement compacte est plus faible, ils se prétent donc plus mal au laminage et a
d’autres modes de déformation que les métaux a réseau cubique. Tab (I1.1) présent les

systemes de glissement des différentes structures :

Tableau 1 Tableau I1.1 : Systéemes de glissement des différentes structures pour les
hexagonaux B : basal, PR : prismatique, PY : pyramidal. [4].

Structure Direction de glissement | Plan de glissement | Nombre de systeme

CFC <110= {111} 12
110} 12
<111= {112} 12

ccC
123} 24
<1120= {0001} B 3
<1120 {1010} PR 3
HC 11205 {1011} PY1 6
<1123= {1122} PY2 6

11.3.2 Déformation par maclage :
La deformation plastique par maclage se fait quand le glissement ne peut pas se produire.

Lors du maclage une partie du cristal est cisaillés entre deux plans vont former les interfaces

avec la partie non déformée comme montré sur la Fig (11.2) :
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Plan de macle

Macle

Figure 11.2 : Schéma de déformation par maclage.

Dans les matériaux CFC, le maclage est favorisé par de basses températures ou de fortes

vitesses de déformation, ainsi que par une faible énergie de défauts d’empilement.

On doit noter que la déformation par glissement conserve 1’orientation du cristal, par
contre la déformation par maclage change 1’orientation ce qui explique que ce mode de
déformation produise des textures de déformation extrémement maquees.

11.3.3 Restauration et recristallisation dynamiques :

En raison de l'introduction de nombreux défauts cristallins, I'énergie stockée dans le
matériau augmente lors de la déformation plastiqgue. Le matériau est dans un état
thermodynamiquement instable. Lors du recuit, il a tendance a revenir a un état plus stable grace

a l'activation de phénomenes tels que la restauration et la recristallisation :

-la recristallisation se traduit par la formation de nouveaux grains aux dépends de la

structure écrouie comme le montre la Fig (11.3 c).

-la restauration permet un adoucissement du matériau par le réarrangement et

I’annihilation, en général partielle, des défauts cristallins Fig (11.3 b).
On distingue encore :

-La croissance normale des grains, continuation du processus de recristallisation primaire
lorsque tout le métal écroui a été consommé, conduisant a un accroissement continu de la

dimension moyenne des grains fig (11.3 e).

-La croissance anormale, ou recristallisation secondaire, au cours de laquelle un petit

nombre de grains croissent aux dépend des autres (déja recristallisés), fig (11.3 f).
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O ()

Figure 11.3 : Représentation schématique de : a) état déeformé, b) état restauré, c) état
partiellement recristallisé, d) état complétement recristallisé, e) croissance normale des
grains et f) croissance anormale des grains. [5]

Il est a noter que les phénomenes de récupération et de recristallisation qui se produisent
lors du recuit des matériaux déformeés sont statiques. Si le processus de récupération se produit
simultanément avec la déformation, ¢a s’appelées récupération dynamique et recristallisation

dynamique.

11.4 Les principaux techniques de déformation plastique sévére :
De nombreuses méthodes ont été utilisées pour but d’obtenir des dimensions de grains

ultra fines. Ces processus comprennent : Le raffinement des grains lors de la solidification a
I’aide de dévers éléments, les transitions mécaniques de phases, dépbt électrolytique par
impulsion, qui sont des techniques trés couteuses. Récemment les techniques de déformation
plastique sévere commencent de plus en plus de prendre place dans le monde de 1’industrie des

matériaux.

Pour les matériaux doux comme par exemple les alliages d’aluminium, les structures
nanomeétriques des grains est plus demandé par rapport aux propriétés mécaniques améliorées.
La déformation plastique intense est capable d’atteindre cet objectif. Les techniques les plus

couramment utilisées sont :
= ECAP (passage angulaire a canaux égaux).
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= HPT (la torsion a haute pression).
= ARB (la liaison a cumulée par roulement).
= CEC (I’extrusion et la compression cyclique).

= PCS (I’ondulation et le redressement répétitif).

Toutes ces procédures ont pour principe général d'introduire de grandes déformations
plastiques qui va conduire a un raffinement microstructural important dans le matériau. La
plupart ces techniques, telles que (ECAP), (HTP) et (ARB), sont des méthodes bien étudiées

actuellement pour I’obtention des structures matérielles souhaitées.

11.4.1 Technique HPT :
Les premiéres techniques de déformation en torsion sous pression intense ont été mises

au point dans les années 80 pour étudier les transformations de phases pendant de larges
déformations ou pour étudier I’effet d’une forte déformation plastique sur la température de
recristallisation. C’est dans les années 90 que la technique dite de HPT a permis la formation

de nanostructures homogenes avec des joints de grains fortement désorientés [6].

Figurell.4 : Repreésentation schematique du procédé de torsion sous pression intense
(High Pressure Torsion — HPT).
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11.4.2 Technique ARB :
Cette technique peut étre utilisée pour deformer de nombreux métaux (Figure 3) [6].

- le matériau se présente sous forme de feuilles empilées les unes sur les autres.
D’ou I’épaisseur est de plusieurs centaines de micrometres (1 um a 300 um), sa

largeur est généralement de 20 mm ;

- la déformation du matériau par laminage jusqu'a I'obtention d'une épaisseur de
tole de 100 & 200 pm ;

- la téle soit découpée en plusieurs autres toles ;

- Cet empilement peut ensuite étre encore déformé par laminage.

La pression hydrostatique appliquée lors de la déformation est inférieure & 0,8 GPa, soit la

méme amplitude que la pression appliquée dans I'ECAP.

|, 1) Découpe | ‘ 5) Recmt de deétente |

1] e 2 @« @ @ @2 @
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2) Preéparation de surface

[ ]
Degraissage.

brossage
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l f 4} Lamunage J

[.’- ) Emipilement ‘ @
| | - !
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Figure IL.5: Protocole d’un cycle de la technique du laminage accumulé (ARB).

11.4.3 La déformation plastique sévere par ECAP :

11.4.3.1 Technique ECAP :
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Cette technigue a été inventée dans les années 80 par SEGAL, dans le but de procéder a
une déformation par cisaillement pur. Cette technique a ensuite été reprise dans les années 90
par VALIEV, pour atteindre des tailles de grains nanométriques. De nombreuses études ont été
menées a ce jour sur cette technique qui présente I’avantage de produire des échantillons de
larges dimensions. Une revue de ces travaux a récemment été effectuée par VALIEV et
Langdon [7].

Route A ﬁ
-

- ‘ . Route Bec

2
%
-

A

180°

(a) (b)

Figure 11.6: (a) Schéma ECAP, (b) Différentes routes de déformation ECAP.

11.4.3.2 Principe de la méthode :

Le principe de cette technique repose sur la déformation limitée due au cisaillement,
d'une biellette en forme de cylindre ou cylindre, sous l'action de la force du piston, dans une
matrice coudée et de dimensions fixes, qui provoque alors une déformation plastique
déformation, par simple cisaillement dans une petite partie de la biellette, au niveau du plan
d'intersection des deux canaux. La biellette est ensuite retirée du moule. L'opération est répétée
autant de cycles que nécessaire pour obtenir une distorsion importante et affiner la

microstructure [7].

La figure 11.7 schématise le principe de technique ECAP :
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plunger

iy |-

pressed sample

Figure 11.7 : Principe de la technique ECAP.

11.4.3.3 Les facteurs influencant sur les propriétés des matériaux issus de la
technique ECAP :

11.4.3.3.1 Nombre de passes :

Une limitation importante dans I'ECAP classique est que I'échantillon doit étre retiré de
la filiére et remonté, avec ou sans rotation intermédiaire, pour obtenir le grand nombre de passes
et les fortes contraintes appliquées dues a la section constante. le méme échantillon peut étre
pressé plusieurs fois pour obtenir une déformation particulierement élevée. Par exemple,
I'utilisation de tapotements répétés permet d'invoquer différents systemes de glissement a
chaque mouvement successif en faisant tourner les motifs de différentes maniéres entre

différents passages.

11.4.3.3.2 Emploi de lubrifiant :

Les lubrifiants permettent d'atteindre des conditions de compression quasi-
hydrostatiques, réduisant efficacement la force requise pour I'ECAP. En fait, il a été démontré
que la réduction du coefficient de frottement de 0,1 a 0,01 réduit la force requise et il permet
d’augmenter le nombre de cycles qui peuvent étre effectués. Le lubrifiant agit ¢galement
comme dégrippants pour éviter le phénomene de collage de I’échantillon dans le canal et facilite
son extraction. Enfin, I'utilisation de lubrifiants conduit a des distributions de déformation

uniforme.
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11.4.3.3.3 séquences de rotation :

Dans la terminologie associée a la technique ECAP, on appelle route la séquence de
rotations spécifiques de la billette autour de son axe longitudinal entre deux passes consécutives
a travers le moule. Lorsqu’un échantillon est pressé de facon répétitive a travers une matrice
ECAP, il a été¢ reconnu que les caractéristiques générales de cisaillement a I’intérieur de
I’échantillon cristallin peuvent étre modifiées par une rotation de I’échantillon entre les
pressages individuels [9]. Il existe quatre voies de traitement de base dans ECAP qui
introduisent différents systéemes de glissement pendant le processus de pressage, ce qui entraine
des différences significatives dans les microstructures produites par ECAP. Les quatre voies de

traitement sont résumées schématiquement a la figure 11.8.

Route A Route B_

Figure 11.8 : Les quatre routes fondamentales de L’ECAP.

La définition des quatre voies :
- Route A : L’orientation de la billette reste inchangée entre toutes les passes répétitives.

- Route BA : Apres chaque passe, la billette est tournée autour de son axe longitudinal d’un angle

de 90° alternativement dans le sens des aiguilles d’une montre et dans le sens contraire.

- Route BC : Aprés chaque passe, la billette est tournée autour de son axe longitudinal d’un angle

de 90° dans le sens des aiguilles d’une montre.

- Route C : Aprés chaque passe, la billette est tournée, dans le méme sens, autour de son axe

longitudinal d’un angle de 180°.
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Diverses combinaisons de ces voies sont également possibles, Par exemple route BC et
route C, en alternant des rotations a 90° et 180° a chaque passage. Cependant, en pratique, les
connaissances expérimentales acquises jusqu'a présent indiquent que ces combinaisons plus
complexes ne conduisent pas a une amélioration supplémentaire des propriétés mécaniques du

matériau sous pression.
11.4.3.3.4 les angles O et ¥ :

Il existe des facteurs directement liés a l'installation ECAP expérimentaux, tels que les
valeurs d'angle dans la matrice entre deux parties du canal @, et les valeurs dangle dans l'arc
de courbure extérieur ¥ ou le canal se croise. La figure I1.9 illustre une section a travers la

filiere et définit deux angles @ et ¥ :

plunger

sample

Figure I1.9 : Section d’une matrice ECAP montrant les deux angles O et V.

a) Influence de I’angle @ :
L'angle de canal ®, comme le précédent de la figure I1.10, détermine la contrainte globale

imposée & chaque passage et affecte ainsi directement les propriétés microstructurales.
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Figure 11.10: Hlustration schematique des matrices utilisées pour évaluer ’influence de
I’angle @ [10].

La microstructure résultante permet d'obtenir plus facilement des réseaux de grains fins a
des axes égaux, lorsque l'échantillon est soumis & de tres fortes contraintes plastiques en
utilisant des réseaux avec un angle de canal de 90°. De plus, ces résultats confirment que, du
moins pour I'aluminium pur, la déformation totale cumulée n'est pas un facteur significatif dans
la détermination de la microstructure de 1’échantillon issue de I’ECAP. En pratique, cela
signifie que I'angle idéal du canal de ECAP est de prés de 90°, et des microstructures similaires
sont pas possibles avec dautres techniques par exemple, [I'extrusion multi-passes
conventionnelle ou de petites déformations progressives sont imposées dans chagque passage
séparé.

Malgré I'efficacité des matrices ECAP avec des angles de canal de ®=90°, montré par
Harris et al [11] grace a la modélisation par éléments finis des configurations de presse ECAP
avec ¥ = 0°, Il est alors difficile de remplir complétement les coins de matrice en pressant un
matériau moins ductile. La pression est appliquée a la sortie de la matrice. Par conséquent, il
est important de comprendre qu'il est plus facile de presser des échantillons dans des matrices
avec des angles supérieurs a 90°. Pour certains matériaux trés rigides ou moins ductiles, cela

peut étre une considération importante.

b) Influence de I’angle de courbure ¥ :
L'angle de courbure ¥ marque I'arc extérieur ou les deux parties du canal se croisent dans
la matrice. Bien que cet angle ne joue qu'un role mineur dans la détermination de I'échantillon,

il est important d'étudier l'effet de cet angle dans la fabrication de matériaux a grains ultrafins.
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De nombreuses études ont été menées par différents auteurs sur I'effet de I'angle entre les canaux
sur la répartition des deformations et des contraintes. Les travaux effectués a différents angles
de coude (0, 22, 60 et 90°) montrent une diminution progressive des valeurs de dureté a mesure
que la valeur de l'angle extérieur augmente. Cette étude montre également que l'angle de
courbure joue un réle majeur dans la non-uniformité de la répartition des contraintes. Ce résultat
ne supporte pas l'affirmation selon laquelle l'utilisation de matrices avec des coins arrondis
augmente la taille basée sur des considérations d'éléments finis. La non-uniformité des billettes
et l'uniformité aux angles (0° et 22°) sont egalement moins prononcées. Le flux et I'uniformité
de la distribution restreinte, et le potentiel de ces angles, par consequent, ce parametre doit étre

pris en compte dans la procédure de construction du dispositif ECAP [12].

11.4.3.3.5 L’influence de vitesse d’extrusion :

La vitesse d'extrusion est un paramétre tout aussi important qu'il faut prendre en compte
pour optimiser le procédé. L'ECAP est généralement réalisee a l'aide de presses hydrauliques
fonctionnant a des vitesses relativement élevées. Selon VALIEV, la vitesse de pression est
généralement comprise entre 1 et 20 mm/s. Cependant, il est possible de construire des matrices
qui permettent une plus large gamme de vitesses de pression de relaxation. Des recherches sur
I'effet de la vitesse d'extrusion Ont montré que cela n'affecte pas de maniére significative la
taille finale des grains ultrafins quand il s’agit d’'une haute pression, mais la vitesse a basse

pression semble produire une microstructure plus stable.

11.4.3.3.6 L’influence de la température d’extrusion :

La température a laquelle lI'extrusion ECAP se produit est un paramétre clé pour les
propriétés mécaniques et structurelles finales du matériau extrudé, influencé par des processus
tels que la récupération ou la recristallisation. Des études sur I'effet de la température d'extrusion
ont révélé deux tendances importantes.

- Tout d'abord, la taille du grain final augmente avec l'augmentation de la température.

- Deuxiemement, la proportion de désorientations aux petits angles augmente avec
I'augmentation de la température.

La figure ci-dessus nous montre la taille de grain des alliages Al et Al-3 %Mg et Al-3

%Mg-0,2 %SC purs apres déformation par ECAP en fonction de la température :
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Figure I1.11: Taille du grain aprés ’ECAP par rapport a la température de pression
pour les alliages Al et Al-3 %6Mg et Al-3 %Mg-0,2 %SC purs [13].

11.4.3.3.7 L’influence de la contre pression [14] :

Le r6le important de I'utilisation de la contre-pression a été souligné pour la premiere fois
dans les premiers travaux sur la mécanique ECAP. Cependant, il est devenu un domaine
d'intérét particulier ces dernieres années, principalement parce que les matrices ECAP ont été
congues pour guider les opérations de traitement avec une contre-pression précise contrdlée par

ordinateur.

- Un avantage important de l'application d'une contre-pression est qu'elle conduit a
une amélioration tres significative de l'aptitude au traitement des échantillons
traités ;

-. Un autre avantage important est I'amélioration apparente de l'uniformiteé du flux

de métal introduite pendant le fonctionnement ECAP.

La figure suivante schématise 1’application de ’ECAP avec une contre pression :
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Figure I1.12 : Principe d’application ECAP avec une contre pression.

11.4.4 La microstructure des matériaux produits par ECAP :
Au niveau microstructural, les processus de déformation plastique conventionnels tels

que le laminage, I'étirage et I'extrusion n‘atteignent pas le degré exceptionnel de finition
microstructurale obtenu a partir de déformations plastiques séveres. Les matériaux déformés
par les méthodes conventionnelles présentent une structure cellulaire (ou parfois fibreuse),
marquee par des joints de grains avec de petits angles de désorientation [15]. De leur c6té, les
matériaux ayant subi de fortes déformations plastiques sont a la base d'une transition
progressive de leur type structural, en fonction de la quantité de déformation stockée. En effet,
dans les premiers stades de déformation, les microstructures observées sont de type cellulaire,
mais au fur et & mesure que la deformation plastique augmente, ce sont ces matériaux qui
donnent naissance a une structure granulaire contenant majoritairement des joints de grains. De
plus, I'effet de frottement entre la piece et la paroi de la matrice peut affecter les microstructures

internes lorsque le diamétre de la piéce (cylindrique) est inférieur a 5 mm [16].

Figure 11.13 : Aspect macroscopique dans les plans X, Y et Z, de I’aluminium aprés
ECAP en une passe. [17]
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11.4.5 Les avantages de la technique ECAP :
De nombreux avantages le distinguent des autres procédés de deformation plastique

sévere, parmi eux :

- L’ensemble des pieces utilisées pour I’exécution de cette technique sont facile a

réaliser par des simples machines de tournage ;
- La taille du matériau extrudé est presque inchangée ;

- Des deformations trés importantes, uniformes et unidirectionnelles peuvent étre

obtenues aprés un ou plusieurs passages dans la matrice ;

- Cette technique peut étre appliquée a des échantillons ayant une longueur

importante ;

- la possibilité de produire des matériaux a grains fins avec différentes
microstructures, simplement en changeant l'orientation de la piéce par rapport au

sens d'extrusion est considérée comme un avantage principal de la technique.

I1.4.6 Domaines d’utilisation des matériaux obtenue par ECAP :
Actuellement, les techniques SPD commencent a apparaitre dans le domaine de la

recherche partout dans le monde. Laboratoires et envisagent sérieusement leur potentiel en

production commerciale de divers matériaux a grains ultrafins.

En effet, les propriétés des matériaux nanostructures dues a une déformation
plastique sévere les rendent adaptés a de nombreuses applications modernes La premiére
utilisation pratique est l'utilisation de ces matériaux comme cibles de pulveérisation pour les
techniques de dépot physique dans phase vapeur (PVD pour dépdt physique en phase vapeur).
En effet, les cibles sont faites avec le processus ECAP présentent des propriétés supérieures
aux cibles conventionnelles. Parmi les avantages de ces matériaux a particules ultrafines, on
prend en compte la prolongation de la durée de vie des cibles, non problémes d'arc, plus grande

uniformité des couches de dépét et de la texture cristalline Optimal [18]

Une autre application est l'utilisation de produits semi-finis a partir de ces
matériaux, tels que les implants dans l'industrie médicale pour remplacer et reconstruction
osseuse et vertébrale. En effet, ces matériaux biocompatibles avec les tissus humains réunissent
plusieurs caractéristiques recherchées ; Une Tres haute résistance a la traction et a la fatigue,

élasticité réduite garantie traumatisme osseux et complications postopératoires, trés bonne
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résistance a la corrosion grace a contact avec les fluides corporels, longue durée de vie et sans

additifs nocifs.

Figure 11.14 : Implants médicaux nanostructurés par ECAP [19]

L’émergence d’autres applications va certainement suivre, profitant des avantages
conférés par les matériaux nanostructures comme leur performance mécanique élevées et leur
légereté tres prisée dans certains segments de 1’industrie comme 1’aérospatial et 1’automobile.
En réesumé, la qualité et la fonctionnalité de ces matériaux de choix répondent clairement aux

besoins et attentes des divers secteurs du marché dans les prochaines décennies.
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Chapitre 111 : Corrosion de I’aluminium et ses alliages :

I11.1 Introduction :
Les premiers tests connus de corrosion de lI'aluminium ont commencé vers 1890, lorsque

le métal était présent en quantité suffisante pour envisager des applications dans la construction
et les ustensiles de cuisine. C'est ainsi que le premier test de résistance a la pluie, et au contact

de plusieurs liquides alimentaires [1].

L'aluminium ne se corrode pas de maniere spécifique, mais se corrode sous diverses
formes lors de son utilisation en fonction de facteurs inhérents au métal (éléments d'alliage) et

a I'environnement.

Différentes formes de corrosion peuvent apparaitre sur le graphique expérimental obtenu
en mesurant le potentiel de chaque type (corrosion, piqdres, passivation) en fonction du pH. Le
diagramme de Pourbaix du potentiel E en fonction du pH a été tracé pour un équilibre

aluminium/eau et ne peut donc pas représenter les phénomeénes se produisant en milieu chlorure

2]

111.2 Diagrammes d’équilibre électrochimique de Pourbaix :
La figure III.1 présente le diagramme de Pourbaix de 1’aluminium. Suivant les conditions

de pH et de potentiel E, I’aluminium peut se trouver dans les trois configurations (immunité,

dissolution et passivation).

PH de I'eau T 2SS e ———r—T
Corrosion
B oo of e [passvaton !
(== >5* ... .Corrosion
9 : »
5 s 1F A’ ALLO,.3H,0 4
Eau pure I NEUTRE [ AlO,
6 S
2k 4
5 o
2 Al
3 - ACIDE | Immunity |
2
2 0 2 4 6 8 10 12 14 16
pH

Figure 111.1 : Diagramme d’équilibre potentiel (en V=ENH) - pH du systeme aluminium-
eau a 25°C [3].
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-Immunité : L’immunité de I’aluminium est obtenue pour des potentiels trés bas, trés
inférieurs a la plage de potentiels correspondant au domaine de stabilité de 1’eau. Cet état ne

peut donc pas étre atteint naturellement en solution aqueuse [4].

-Dissolution : La dissolution de 1’aluminium se produit de fagon généralisée pour des pH
inférieurs a 4 ou supérieurs a 8 dans la gamme de potentiels ou se trouve en général
I’aluminium. Pour ces valeurs de pH, I’acidité et 1’alcalinité de la solution a I’interface métal -

solution favorisent respectivement les réactions 111.1 et 111.2.
Al +3H* - AP +2H, Eq (111.1)
Al + H,0 + OH™ - AlO; +-H, Eq (111.2)

-Passivation : La passivation de I'aluminium se produit dans la gamme de pH de 4 a 8.
Dans cette gamme, la faible teneur en H et OHj ne permet plus les réactions (111.1) et (111.2).
La réaction (111.3), correspondant a la formation d'un film passif a la surface du matériau, est

actuellement la réaction prédominante.

AL+ 20, > ALLO, Eq (111.3)

Dans ce cas, c'est la réduction de I'oxygéne dissous qui permet de faire croitre le film de
passivité. De passivité. 1l existe différents niveaux d'hydratation de l'alumine Al,0;. Le
corindon d'alumine Al, 0 formé dans l'air n'est pas hydraté. La boehmite se lie a une molécule
d'eau (Al,04:3H,0). Hydrargillite et bayerite, toutes deux apparentées avec trois molécules
deau (Al,05:3H,0). Formant le film le plus stable en solution aqueuse. La nature et la
résistance du film sont étroitement liées au temps de trempage, a la température et au pH. En
général, l'augmentation du temps de trempage améliorera les propriétés protectrices du film
formé. 1l est a noter que l'ajout d'éléments dans une solution d'aluminium modifie souvent la
nature de la couche d'oxyde formée. Citons I'exemple de I'ajout de Mg afin d'obtenir un film

d'oxyde mixte avec de meilleures propriétés anticorrosion que I'alumine seule [5].
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111.3 les principaux types de corrosion :

111.3.1 Corrosion généralisée (uniforme) :
Ce type de corrosion, le plus connu, est aussi le plus facile a détecter et a prévoir. Une

corrosion importante entrainant des défaillances catastrophiques est rare mais pas impossible.
Pour cette raison, une corrosion importante est souvent considérée comme une horreur plutét
gu'un probléme sérieux. La corrosion généralisee attaque les surfaces métalliques de maniere
relativement uniforme. La réduction progressive de I'épaisseur de paroi d'une piéce doit étre
prise en compte lors du calcul de la pression nominale. La vitesse de dissolution peut varier de
quelques microns par an, dans un milieu non agressif, a plusieurs microns par heure selon la

nature de 1’acide ou de I’hydroxyde en solution.

111.3.2 corrosion localisée :
111.3.2.1 Corrosion par piqure :

L'aluminium est tres sensible a la corrosion par piqdres, qui se développe sur les sites ou
le film d'oxyde naturel présente des défauts pouvant étre dus a des procédés de mise en forme

ou a des éléments complémentaires.

La piqdre, caractérisée par des trous bien définis, est I'une des formes de corrosion les
plus insidieuses. lls descendent fréguemment du haut de la surface horizontale dans une
direction presque verticale. La corrosion par pigdres peut provoquer une perforation tout en ne
produisant qu’une faible perte de poids sur le métal. Cette perforation peut étre difficile a
détecter et se développe rapidement, entrainant une perte de fonction inattendue. La corrosion

par pigUres est également liée a la corrosion caverneuse et électrochimique.
Les causes de la corrosion par piqires comprennent :

-Inhomogénéité locale sur la surface métallique

-Perte locale de passivité

-Rupture mécanique ou chimique d’un revétement d’oxyde protecteur

-Corrosion galvanique d’une cathode relativement éloignée.
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Figure 111.1 : Mécanisme de corrosion par piqure [6].

111.3.2.2 Corrosion caverneuse sous déepot :

La corrosion caverneuse est un type de corrosion par piqdres qui se produit surtout dans
la région a faible débit de la crevasse. Ce type dattaque implique généralement de petites
quantités de stagnation de fluide causées par des trous, des surfaces de joint, des joints, des
dépots de surface et des crevasses sous les tétes de boulons et de goujons. Les dommages se
produisent en raison des différences de concentration des composants, principalement
I'oxygéne, dans les surfaces affectées. La corrosion caverneuse peut progresser tres rapidement
(des dizaines a des centaines de fois plus vite que la vitesse de corrosion généerale normale dans

la méme solution).

Electrolyte Eileéﬁg o
2
OH-
| l x_/
Fauvreen /_)){L/Ht/ }
DX‘}’Qéﬂe AI —>» AI3+ + 3 a- /

Figure 111.2 : Mécanisme de corrosion caverneuse [6].

111.3.2.3 Corrosion sous contraintes :

La fissuration par corrosion sous contrainte (SCC) est une autre forme de corrosion
structurelle qui peut étre rencontrée avec les alliages d'aluminium. Lorsqu'un alliage sensible a
la corrosion sous contrainte est simultanément soumis a des contraintes mécaniques et a des
contraintes Dans un environnement corrosif, les fissures commencent dans une direction

perpendiculaire a la contrainte appliquée et se propagent jusqu'a la rupture de la piece. Deux
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mécanismes possibles interférent avec la propagation des fissures CSC, la propagation

électrochimique et la fragilisation par I'hydrogene (HPF).

111.3.2.4 Corrosion galvanique :

La corrosion galvanique se produit lorsque deux métaux différents sont immergés dans
une solution conductrice en présence d'une certaine différence de potentiel et qu'il y a un flux
d'électrons entre les métaux. Cela peut également se produire avec des métaux présentant une
hétérogénéité (par exemple, inclusion d'impuretés, particules de tailles différentes, différences
de composition des particules ou différences d'application de la force mécanique). Le métal le
moins résistant devient I'anode et le métal le plus résistant devient la cathode. La corrosion des
matériaux avec moins de résistance a la corrosion est généralement augmentée et I'attaque sur
les matériaux avec une résistance a la corrosion plus élevée est réduite. Une différence de
potentiel existe entre différents métaux et sert de force motrice pour que le courant circule a
travers le corrosif ou I'électrolyte. La corrosion galvanique ne se produit que si les conditions

suivantes sont remplies :

-Deux métaux différents doivent étre présents

- Les deux métaux doivent étre en contact, ou un chemin électriquement conducteur entre

les deux doits étre présent.

- 1l doit y avoir un chemin électriquement conducteur pour que les ions se déplacent de

“I’anode” a la “cathode”.

Electrolyte 0,
\/'OH'
M/

Al > AP* +3 e -
R Aluminium

Acier

Figure 111.3 : Principe de la corrosion galvanique [6].

111.3.2.5 Corrosion érosion :

La corrosion érosion est le dommage cumulé causé par les réactions de corrosion

électrochimique et les effets mécaniques du mouvement relatif entre I'électrolyte et la surface
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corrosive. L'érosion peut également se produire conjointement avec d'autres formes de
dégradation, telles que la corrosion. C'est ce qu'on appelle I'érosion-corrosion. L'érosion
corrosive est un processus de détérioration d'un matériau dd a I'action combinée de la corrosion
et de l'usure. Presque tout liquide corrosif en écoulement ou turbulent peut provoquer une

corrosion érosive. Le mécanisme peut étre décrit comme suit :
-érosion mécanique du matériau, ou couche d’oxyde protectrice (ou passive) a sa surface,

- corrosion accrue du matériau, si la vitesse de corrosion du matériau dépend de

I’épaisseur de la couche d’oxyde.

e~
>
W s g s 0 AR >

(a) (b)

WW

Figure 111.4 : Phénoméne de la corrosion érosion [7].

111.3.2.6 Corrosion trans ou inter cristalline :
Elle peut se propager de deux manieres :

- Progresser dans toutes les directions : corrosion transcristalline.
- Emprunter un chemin préférentiel le long des joints de grains : la corrosion

intercristallin.

Ce type de corrosion ne peut étre détecté que par inspection micrographique, il peut

entrainer une dégradation trés importante de propriétés mécaniques et provoquer un
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effondrement structurel s'il se propage en profondeur. Elle concerne presque exclusivement les
alliages des familles 2000 et 7000. On la retrouve également sur les alliages 5000 chargés en

magnésium a plus de 4%. [8]

Corrosion transcristalline Corrosion intercristalline

Figure 111.5 : Corrosion transcristalline et intercristalline [9].

111.3.2.7 Corrosion feuilletante ou exfoliante :

La corrosion feuilletante (ou exfoliante), comme la corrosion intergranulaire, est une
conséquence du « passé » thermomécanique des piéces. Seul alliage a haute propriétés
mécaniques est concerne : ces phénomeénes sont liés a la structure métallurgique spécifique de
I'alliage laminé. Cette forme de corrosion n'affecte que certains alliages (ceux des séries 2000,
5000 et 7000) pour se développer si les conditions de traitement thermique ou de soudage ne
sont pas adaptées. La corrosion feuilletante se caractérise par une déformation locale des
couches metal et provoquer l'apparition de cloques a la surface du matériau. C'est une attaque
qui se propage genéralement entre les particules le long de plans paralleles a la surface, séparés
par de fines plaques de métal. Le décollement des particules est d0 aux produits de La corrosion
formée, qui est plus grande que les espéces originales non corrodées. Le mécanisme de
propagation est souvent assimilé a la corrosion intergranulaire préféré par les contraintes
causeées par les produits de corrosion. Dans certaines Dans ce cas, la propagation est de type

Trans granulaire [10].
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Figure 111.6: Corrosion feuilletante [11].

I11.3.2.8 Corrosion a la ligne d’eau :

Cette forme de corrosion concerne les structures métalliques, notamment en acier, a l'état
semi-immergé : les zones inondées, tres proches de la limite air/eau, peuvent subir une corrosion
préférentielle, parfois sévere. Pour I'aluminium, cette corrosion est due a la différence de
concentration de chlorure produite par évaporation dans la partie la plus fine du film d'eau
mouillant le métal Fig (111.7). 1l en résulte une différence de potentiel de dissolution

significative entre le bas et le haut du ménisque anodique, donc corrode.

L’aluminium et ses alliages ne sont pas trés sensibles a cette forme de corrosion dans
I’eau de mer. Ainsi, la ligne de flottaison des barges, des navires dont la coque n’est pas peinte,
n’est pas préférentiellement corrodée dans 1’eau de mer. Il en est de méme des pieux de soutien

et des flotteurs des pontons des ports de plaisance.

b A Lluminium

aogd m* s
Fleml=gus
Comcenmntrat i1on i
ermn L1 A~
crol=s=sant
-S980 m

Figure 111.7: Corrosion a la ligne d’eau.
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I11. 4 facteurs influencant la corrosion de I’aluminium :
111.4.1 Hétérogénéité du métal :

La vitesse de corrosion peut étre fortement influencée par la composition du métal, si I'on
suppose généralement que le métal pur se corrode plus lentement que I'un de ses alliages. Les
métaux a tres faibles titres en fer et en silicium (1199) ne sont pas plus résistants a la corrosion
atmosphérique que le 1070 ou le 1050. Des titres en fer et en silicium beaucoup plus élevés sont
nécessaires (Fe > 0,50 et Si > 0,25), comme c'était courant jusqua la fin années 1940, la

résistance a la corrosion a donc été modifiée [12].

De plus, la présence de traitement thermique, telle que la présence de soudure, accélere
la corrosion de la conduite. En effet, des attaques anodiques apparaissent le long du cordon de

soudure et peuvent conduire a la perforation du matériau [12].

111.4.2 Teneur en oxygene :
L'oxygene est un agent oxydant et un élément corrosif dans le sens ou il traverse la

cathode en entretenant la réaction cathodique.
2H,0 + 0, + 4e~ —» 40H™ Eq (111.1)

Cela a pour effet de favoriser une réaction d'oxydation au niveau de lI'anode, c'est-a-dire

gu'une corrosion se produit.

Avec l'aluminium, ce n'est pas si simple car la corrosion est dominée par le film d'oxyde

naturel, qui a besoin d'oxygene pour s'‘auto réparer.

111.4.3 Température :
La température de l'eau a un triple effet néfaste au fur et a mesure qu'elle s¢leve. I

interfére en réduisant la résistivité et le pH, et en augmentant la vitesse des réactions. De plus,
une augmentation de la température réduit la solubilité de tous les gaz si la corrosion est
contr6lée par la diffusion de I'oxygene, qui est augmentée a mesure que la vitesse de diffusion

de l'oxygene augmente en raison de la viscosité de I'eau qui diminue.

Dans le cas de la corrosion de I'aluminium, cela est vrai pour les acides et les bases
inorganiques et également dans certains milieux organiques, en particulier lorsque les
températures approchent leur point d'‘ébullition.

En revanche, dans I'eau purifiée, I'eau distillée ou I'eau peu minérale, une augmentation

de la température a pour effet de modifier la forme corrosive de I'aluminium en raison du film
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d'oxyde naturel qui se forme. Peut réagir avec l'eau pour former une couche protectrice de

boehmite. La résistance a la corrosion de I'aluminium dans I'eau dépend de la température.

En eau douce, jusqu'a environ 60-70°C, la tendance a la corrosion par piqlres prévaut.
Lorsque la température augmente, la profondeur des piqures diminue fortement, la densité
cependant, peut augmenter dans certains cas. Au-dessus de 70°C et jusqu'a environ 150°C, la

tendance a la corrosion par piqdres disparait progressivement [13].

Tableau II1.1 Température et formes de corrosion de I’aluminium [13].

Domaine de Forme de corrosion
te mpé rature
) . Comosion pa pigires (dans les eaux douces. la tendance ala
< 100 °C comoson pa pigures diminue a partr de 60-70°C),
100-150=C Comosion uniforme.
150-250 =C Comosion uniforme et comosion mienristaline.
= 250 °C Comosion miercristalline avec destruction du métal

Que ce soit dans I'eau distillée, dans I'eau douce ou dans I'eau de mer, nous avons observé,
entre 60-70°C, la formation de couches réfléchissantes plus ou moins colorées avec une
structure similaire a celle de la boehmite. L'épaisseur de ces couches d'oxyde augmente avec la
température et avec le temps. Ils peuvent atteindre des valeurs de plusieurs micromeétres a
environ 100°C dans de I'eau distillée.

En géneral, la résistance a la corrosion de I'aluminium dans I'eau douce a 70-100°C est
meilleure qu'a température ambiante. En dessous de 150°C, quelle que soit la nature de l'eau, la

corrosion inter cristalline se développe rapidement en surface et en profondeur.

De plus, une augmentation de la température peut modifier le potentiel de dissolution et

acceélérer la corrosion galvanique [13].
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111.4.4 Le potentiel hydrogene (pH) :
La stabilité du film d'oxyde naturel, qui régit la résistance a la corrosion de I'aluminium,

dépend du pH.

L'eau de surface naturelle, non traitée et non polluée a un pH compris entre 6,5 et 7,5.
Etant donné que la solubilité de l'alumine est minimale et pratiquement constante sur cette plage

de pH, le pH n'est pas un facteur important pour la corrosivité de I'eau naturelle.

I11.5 Influence des éléments d’addition sur la corrosion de I’aluminium et

ses alliages :
Le comportement électrochimique (passivité, sensibilité a la corrosion localisée...) est

souvent attribué aux alliages d’aluminium [14]. Cependant la tenue a la corrosion des alliages

d'aluminium est classifiée en fonction des éléments additionnés au métal.

La formation de particules intermétalliques ou la séparation des secondes phases dans
I'alliage de la matrice ou autour des fibres (cas du silicium) est responsable de la décomposition
rapide de l'aluminium ou, au contraire, du ralentissement de la cinétique de corrosion des
matériaux. Par conséquent, la fig (111.8) représente la diminution de La résistance a la corrosion
des échantillons d'aluminium dans les environnements chlorures dépend de la série. Il convient
toutefois de noter que cet effet néfaste s'accompagne d'une augmentation des propriétés

mécaniques [15].
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Figure I11.8 : Effet des éléments d’addition sur la résistance a la corrosion et a la fatigue
des alliages d’aluminium [13].

Depuis le début du XXe siécle, de nombreuses recherches se sont concentrées sur l'effet
de la plupart des éléments chimiques sur les propriétés de I'aluminium, en particulier la
corrosion. Différents tests ont été mis en ceuvre pour mesurer l'importance relative de chacun :
observation de I'état de surface géomeétrique et physico-chimique de l'alliage, détermination de
I'emplacement des zones de corrosion (joints de grains, etc.), mesure de la masse perdue dans
I'électrolyte, mesure de potentiel de corrosion de l'alliage, L'effet du pourcentage d'éléments
ajoutés sur le potentiel de corrosion de l'aluminium pur. Ces études ont permis de classer
qualitativement la résistance a la corrosion des alliages selon leurs constituants minoritaires et

la nature des impuretés produites, comme le montre le tab (111.2).
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Figure I11.9 : Classement des alliages d’aluminium en fonction de leur résistance a la
corrosion. Formes de corrosion généralement observées dans ces alliages
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La corrosion des alliages est étroitement liée au potentiel de corrosion de ces composés,
puisqu'ils sont a l'origine de micro galvanique et affectent la piqQre de I'aluminium (corrosion
localisée). La mesure des potentiels de corrosion des particules intermétalliques est cependant
difficile en raison de leur petite taille (<100 pum).

Tableau 111.2 : Classement des séries alliages d’aluminium en fonction de leur résistance
a la Corrosion, formes de corrosion généralement observées dans ces alliages [13].

- Série | Eléments d’alliages Particules Formes de corrosion
mtermétalliques ou généralement observées
secondes phases

5000 | Mg Al Mg> , Al s Megs Piqiires, généralisée, sous
contrainte (pour
Les forts taux en
1A ene s
o 1000 | Aucun Al Fe, AlsFe Piqiires, généralisée
=1 Al2Fes S1o dépend de la quantité de
=] secondes phases
E 6000 | Si, Mg FeSiAl: Fe, SiAl. Piqures, genéralisée,
= Al 5Si5Mg1}"e__
-1 Mgg.‘:‘i
1
E 3000 | Mn Alvn, AlMnFe Pigiires, généralisee.
oo
= 4000 | Si Si
7000 | Zn, Mg MegZn, Piqiires, généralisée, sous
Ajout de Cu contrainte feuilletante,
intrganulaire (avec Cu)
2000 | Cu CuFeMnAls Al-Cu Piqiires, généralisée, sous
Al CuMg contrainte (sans
traitement thermique),
feuilletante

-Influence de Manganése : L’existence de nombreux composés intermétalliques dans le
systeme binaire Al-Mn induit une distribution de Mn entre la solution solide d’aluminium et les
composés intermétalliques. Mn présente 1’intérét de former des composés intermétalliques avec
I’aluminium dont le potentiel différe trés peu de celui de la matrice. Le potentiel de I’aluminium

augmente lorsque la teneur en Mn en solution solide dans 1’aluminium augmente.

-Influence de silicium: Le systeme binaire Al-Si ne présente aucun composé
intermétallique et le Si est faiblement soluble dans 1’aluminium. Si n’est donc pas allié avec
I’aluminium dans les alliages Al-Si contenant plusieurs pourcents de Si sans autre élément
d’alliage. Selon Meijers que I’inactivité du silicium serait liée a sa faible conductivité qui
limiterait trés fortement les processus de réduction envisageables sur un site de potentiel élevé
[12].

-Influence de cuivre : I’ajout de cuivre a I’aluminium a tendance a rendre le potentiel de

corrosion plus élevé. Ainsi les zones riches en cuivre seront cathodiques par rapport aux zones
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pauvres. Le systeme binaire Al-Cu peut provoquer une corrosion galvanique de 1’aluminium
particulierement dans un milieu humide. Cela peut s’expliquer par la sensibilité¢ de 1’alumine

face au sel de cuivre.

-Influence de magnésium : dans les alliages Al-Mg, 1’oxyde de magnésium se combine
avec I’alumine ce qui améliore la résistance a la corrosion. Cela est dii au fait que le magnésium

facilite la pénétration d’hydrogéne dans le réseau.

-Influence de zinc : 1’ajout de zinc en solution solide dans une matrice aluminium baisse
le potentiel de corrosion. La présence de zinc dans la matrice va tendre a réduire la différence

de potentiel entre les précipités intergranulaires et la matrice.

111.6 Influence des impuretés sur la corrosion de I’aluminium et ses alliages

Le fer et le silicium sont les impuretés les plus communes dans les alliages d’aluminium,
formant lors de la coulée, des composés intermétalliques de plusieurs microns tres stables
(solubilité tres faible du fer et du silicium dans I’aluminium). Au cours des différents processus
de déformation plastique talque le laminage ou I’ECAP, ces intermétalliques se décomposent
et se répartissent en amas tres allongés le long de la direction de déformation. Selon un
mécanisme de type « PSN » (Particle Stimulated Nucleation), ils peuvent alors servir de sites
de recristallisation. La présence de ces composes intermétalliques diminue la résistance a la

corrosion de I'alliage.

I11.7 Caractérisation de la corrosion :

111.7.1 La chrono potentiométrie (mesure du potentiel de la corrosion libre) :
La chrono potentiométrie ou mesure OCP (Open Circuit Potential) est une technique

électrochimique qui consiste a mesurer le potentiel libre d'une électrode lors d'une immersion
dans un électrolyte sans courant appliqué. Ce potentiel représente un équilibre entre le métal et
la solution. En effet, en milieu aqueux, les électrodes peuvent étre le siege de nombreuses
réactions électrochimiques mettant en jeu la solution et la composition chimique du matériau.
Dans ce cas, le potentiel métal/solution a une valeur comprise entre les potentiels d'équilibre
des différentes réactions : c'est le potentiel de corrosion E,,,,- ou potentiel mixte. Elle varie en
fonction de l'environnement dans lequel le matériau est immergé et est directement liée a sa

vitesse de corrosion. Cela dépend du potentiel de tous les composants de I'alliage.

111.7.2 Test de polarisation :
La mesure du potentiel de corrosion n'est pas suffisante pour déterminer la résistance a la

corrosion d'un métal ou d'un revétement dans un électrolyte. 1l faut aussi déterminer la nature
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des réactions qui se produisant a l'interface métal-solution et l'intensité du courant de corrosion,
ces informations sont données par la courbe de polarisation E=f(l) ou E=f(logl). Cette courbe
est appelée “courbe de polarisation globale”, c'est le résultat de deux courbes de polarisation

individuelles. On répéte que lors de la dissolution d'un métal dont la surface est le siége de deux
réactions :

e Une réaction de dissolution d’un métal M de valence (n) :
M -> M™ + ne” Eq (111.2)

e Une réaction cathodique de réduction :
OX*+e - 0X Eq(lIL3)

On peut déterminer la valeur de I’intensité de courant de corrosion en extrapolant la

droite de Tafel cathodique ou anodique ou les deux, jusqu’au potentiel de corrosion.

Loglil“

Figure 111.10 : Détermination des parametres électrochimiques a partir des droites de
Tafel [16].

111.7.3 Test d’impédances électrochimiques :
La technique d’impédances est I’une des techniques de caractérisation ¢électrochimique

non-stationnaire largement utilisé dans le domaine de corrosion. Le principe de cette technique
consiste a analyser a une perturbation de faible amplitude, le signal est plus souvent sinusoidal.
Une fois que l'interface a atteint un régime permanent, c’est 1a que les mesures seront effectuées
a potentiel de polarisation constant en faisant varier la frequence d'analyse sur une large gamme
de fréquences (typiquement de 50 kHz a 0,001 Hz). Cette mesure est ensuite répétée sur toute

la courbe courant-tension dans la plage de potentiel étudiée.
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L'impédance contient des informations sur les processus qui se déroulent a l'interface
(réactions électrochimiques et chimiques, diffusion, etc.) et sa structure. Tracé dans le plan
complexe (Re[Z(f)]),-Im[Z(f)], la limite haute fréquence donne généralement la résistance de
I'électrolyte, et la limite basse fréquence donne la résistance de polarisation (inverse de la pente
) (courbe courant-tension ) comme montré sur la fig (111.11). Aux hautes fréquences, il y a une
boucle capacitive connectée en paralléle a la résistance de transfert de charge et au condensateur
a double couche. Aux basses frequences, on trouve des demi-cercles capacitifs ou inductifs
représentant la relaxation des intermédiaires réactifs, les anneaux de diffusion capacitifs sont
caractérisés par des sections a 45° par rapport a l'axe réel, une résistance négative dans le cas

de la passivation...

- 1 10 KHz
N
g I =g,
e O O —O
= & H \m
[
e 1 mHz /
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] 0
’_I‘ \D,\,_\iu/
-1 v T v T v T
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Figure 111.11 : Exemple de diagrammes de Nyquist pour les mesures de corrosion [17].

Les résultats expérimentaux peuvent étre interprétés de deux maniéres. D'une part, on
peut rechercher un circuit équivalent avec la méme impédance. En revanche, il est possible de
rechercher un modéle contenant les équations cinétiques décrivant la réaction et le transport de
masse, et apres linéarisation de calculer une impédance théorique pouvant étre comparée aux

données expérimentales.

111.7.4 Test gravimétrique :
Cette méthode a l'avantage d'étre facile a mettre en ceuvre et nécessite un équipement

simple, mais ne permet pas d'accéder aux phénomeénes impliqués dans le processus de
corrosion. Son principe repose sur la perte de masse de I'échantillon de surface (s), pendant le
temps d'immersion t, dans une solution de corrosion maintenue & température constante. Le

taux de corrosion est donné par la relation suivante :

m,-—mf

V=" Eq (111.4)
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V : vitesse de corrosion en [mg/cm?.h].
m; : masse de I’échantillon avant test en [g].

my - masse de I’échantillon apres test en [g].

s : surface de 1’échantillon exposé au milieu corrosif en cm?.

t : temps d’immersion en [h].

I111.7.5 Tests climatiques :
Dans certains applications agressives les matériaux peuvent subir une dégradation

importent, on peut parler de plusieurs environnements comme (bord de mer, milieu industriel,
environnement pollué¢ ...). Il est donc important de caractériser le matériau et d’estimer

I’évolution de sa dégradation afin de déterminer une durée de vie.

Pour cela plusieurs tests existent, qui permettent de suivre la résistance a la corrosion des

matériaux meétallique avec ou sans revétement. Les tests climatiques les plus utilisés sont :

Essais thermiques.

- Essais chaleur humide.

- Essais chocs thermiques.

- Essais de vieillissement UV.

- Essais de tenue aux fluides.

- Essais de corrosion au brouillard salin.
- Essais d’étanchéité / Tests IP.

- Essais poussiére et vent de sable.

Le principe de ces tests est simple, il consiste a créer un environnement agressive accéléré
en fonction des conditions dans une chambre. La durée de I’essai est déterminée en fonction du
matériau et/ou de son revétement, plus la résistance a la corrosion augmente plus la durée du

teste augmente et vice versa.
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111.8 Lutte contre la corrosion :

111.8.1 la protection par revétement métallique ou organique :
C'est une protection passive. En effet, il comprend un revétement externe qui agit pour

créer un effet de barriére électrique entre le métal du tuyau et son environnement. Cependant,
ce revétement n'offre pas une protection absolue et définitive en raison de défauts ou de
blessures pouvant survenir lors de l'installation ou pendant la durée de vie de la structure. C'est
pourquoi ces risques potentiels sont maitrisés par la mise en place de protections actives
complémentaires.

111.8.2 La protection cathodique :

La protection cathodique est définie comme une méthode de protection dans laquelle les
surfaces anodiques sont rendues cathodiques et le métal est renvoyé dans sa région immunitaire

(diagramme de Pourbaix) Dans cette région, a potentiel fixe, le métal ne peut pas étre corrodé.

Thermodynamiquement. 1l s‘agit alors de donner des électrons au métal pour qu'il cesse

de s'ioniser dans ce milieu et atteigne un potentiel défini.

111.8.3 La protection anodique :
La protection anodique est contrdlée par la formation d'un film passif (protecteur) sur une

surface metalliqgue en augmentant leur potentiel dans le domaine passif de la courbe de
polarisation anodique. Le potentiel est maintenu automatiquement, a I’aide d’un potentiostat.
111.8.4 La protection par I’utilisation d’inhibiteur :
« Un inhibiteur est une substance qui on diminue la corrosion lorsqu’elle est ajoutée a un

environnement en faible concentration » [18].

L'inhibition ralentit les réactions des électrodes telles que le transport de charge ou de
masse et en particulier le processus de corrosion. Elle implique l'utilisation de substances
chimiques appelées inhibiteurs de corrosion qui, en les ajoutant en petites quantités a un milieu
corrosif, réduisent la vitesse de corrosion des métaux en agissant sur I'environnement ou sur la

surface métallique.
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Chapitre IV : généralités sur le soudage.

Chapitre 1V : généralités sur le soudage.

IV.1 Introduction :
Parmi les procédés d'assemblage mécanique, l'assemblage par soudage est le plus

utilisé dans la plupart des secteurs industriels (transport, industrie pétroliere et gaziere,

construction navale, aéronautique, automaobile, etc.).

Le soudage est une opération consistant a assembler deux ou plusieurs pieces
constitutives d'un assemblage afin d'assurer une continuité entre les pieces a assembler, on
utilise la chaleur ou 1'énergie mécanique produite par divers procédés de mise en ceuvre
(combustion de gaz, arc électrique) sous action, pression, etc. Presque tous les métaux existants

sont soudes en utilisant une variété de procedés. Il existe deux types de soudage :

»  Lasoudure Autogene : Le métal qui compose le joint est de méme nature que les
piéces a souder.
> La soudure Hétérogene : Le métal qui compose le joint est de nature différente

des piéces a souder.

V1.2 Soudabilité des alliages d’aluminium :

V1.2.1 Définition de la soudabilité :
La définition donnée par I’Organisation Internationale de Normalisation (I’ISO) [1] :

« Un matériau est soudable & un degré donné, par un procédé et pour un type d’application donnés, lorsqu’il se
préte, moyennant les précautions correspondant a ce degré, a la réalisation d’une construction entre les éléments
de laquelle il est possible d’établir la continuité métallique par la constitution de joints soudés qui, par leurs
propriétés locales et les conséquences globales de leur présence, satisfont aux caractéristiques requises et choisies

comme bases de jugement. »

A partir de cette définition, on peut distinguer les différents axes de la notion de

soudabilité. Ces axes peuvent étre classés selon trois niveaux :

> Soudabilité opératoire : C'est la capacité physique d'un matériau a assurer une
continuité (métallique) par solidification ou diffusion qui est conservée au fur et a mesure de
I'obtention de la méthode par le procédé. Un bon exemple d'un probléme de soudabilité en
service est causé par la présence d'une couche d'oxyde réfractaire et durable a la surface de
certains métaux et alliages (par exemple l'aluminium et le magnésium), qui empéche la

diffusion et produit une solution continuité pendant la solidification.

56



Chapitre IV : généralités sur le soudage.

> Soudabilité locale : Ce concept s'intéresse a I'évolution des propriétés du
matériau au voisinage méme de la soudure sous l'effet des cycles thermiques, mécaniques ou
thermomecaniques provoqués par le mode opératoire de soudage utilisé. Par conséquent, les
concepts de zone de fusion (ZF), de la zone de liaison (ZL) et de la zone affectée par la chaleur
(ZAT) peuvent étre introduits. Un bon exemple d'un probléme de soudabilité locale est le
durcissement martensitique lors du soudage des aciers trempés, qui entraine la formation de
(ZL) et de (ZAT) dans des zones trop minces sujettes a la fissuration.

> Soudabilité globale : Ce concept prend en compte I'évolution du comportement
global de la structure soudée affectée par la susceptibilité a la fissuration (a froid ou a chaud) et
la présence de contraintes résiduelles dans la zone soudée. Dans le cas des aciers non
austeénitiques, un probleme typique de soudabilité globale est lié a la rupture fragile de la

soudure.

VI1.2.2 La soudabilité dans le cas des alliages d’aluminium :
L'aluminium a des propriétés physiques et chimiques spécifiques qui doivent étre connues

pour obtenir des assemblages de soudure de bonne qualité. La soudabilité des alliages

d’aluminium est conditionnée par plusieurs phénomeénes, parmi eux :

» La sensibilité a la fissuration et les modifications structurales apportées par le
cycle thermique du soudage.

> Le cycle thermique introduit par certains procédés de soudage a des conséquences
sur la microstructure et 1’état métallurgique.

» Les températures élevées pendent le soudage détruit le durcissement structural et
abaisse plus ou moins fortement la résistance mécanique.

» Une diminution de la résistance a la corrosion visée par certains alliages et/ou par

les procédés de raffinement de grains le cas de I’laminage ou ’ECAP.

IVV.3 Procédés de soudage :
I1 existe de nombreux procédés de soudage dont les principes et la mise en ceuvre sont

assez différents. Pour certains, les assemblages sont obtenus par fusion locale des éléments a
assembler, pour dautres, la continuité métallique est obtenue par des effets purement
mécaniques sans fusion. Les sources d'énergie utilisées dans le domaine du soudage sont

chimiques, électriques ou mécaniques [2].

Ces procedés sont classes selon :
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» Les procédés faisant intervenir la fusion locale sans une action mécanique.

A\

Les procédes faisant intervenir la fusion locale avec une action mécanique.
» Les procédes faisant intervenir un chauffage sans fusion avec une action
mécanique.

» Les procédés faisant intervenir une action mécanique sans chauffage.

IV.3.1 Procédés faisant intervenir la fusion locale sans action mécanique :
La fusion locale des pieces a assembler peut-étre décrite en distinguant le mode de

chauffage utilisé et le mode de protection du métal en fusion face a I'action chimique de

I'atmosphere environnante. On peut les classer comme sulit :

» Le soudage a la flamme.
» Le soudage a I’arc.
» Le soudage aluminothermique.

» Soudage par faisceau a haute densité d'énergie.

IV.3.1.1 Le soudage a la flamme :

Le soudage a la flamme (procédé 311 selon I'ISO 4063) est connu par le soudage
oxyacétylénique (OA), ce type est réalisé a partir de combustion d'un mélange de comburant
(’oxygene 0,) et un gaz combustible (généralement I’acétyléne C,H,), en créant une flamme
qui peut atteindre une température située entre 2850°C et 3200 °C a lI'extrémité d'un chalumeau

lorsque ce mélange est correctement équilibré [3].

Le métal d'apport (baguette de fil dressé de 0,8 a 4 mm de diamétre et 500mm de

longueur) est amené manuellement dans le bord de fusion (fig 1V.1).

L'énergie calorifique de la flamme fait fondre localement la piéce assemblée et le métal
d'apport pour former un bain de fusion et un cordon de soudure aprés refroidissement. Le

soudage O.A est limité a des pieces aussi fines que 5 mm.
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métal de base

Figure V.1 : Soudage oxyacétylénique [4].
1V.3.1.2 Le soudage a I’arc :

La soudure a l'arc est utilisée pour I'assemblage des pieces en acier, en fer, en inox ou

méme en fonte ayant une épaisseur supérieure a 1,5 mm.

La formation d'un bain de métal en fusion est assurée par un arc électrique fonctionnant
en courant continu ou alternatif provoquant la fusion de I'électrode de métal d'apport présentant
des proprietés mécaniques, chimiques et physiques a proximité du metal de base des deux

piéces a souder, cette fusion assure une liaison apres refroidissement des eléments entre eux.

L'arc doit étre facilement amorcé et maintenu de maniere stable par un réglage adéquat
de la tension d'amorcgage et l'utilisation d'émetteurs dans le revétement ainsi que par une
protection avec une atmosphere gazeuse appropriée pour favoriser le processus de soudage. Ce
processus comprend des types de soudage qui utilisent un arc électrique comme source de

fusion qui sont :

Le soudage avec électrode enrobées ;
Le soudage avec électrode réfractaire TIG ;

Le soudage semi-automatique sous protection gazeuse : MIG ou MAG.

YV V V VYV

Le soudage vertical sous laitier.
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1V.3.1.3 Soudage aluminothermique :

Ce procédé est largement utilisé en soudage de rails ferroviaires (procédé 71 selon ISO
4063), il consiste a couler le métal d’apport dans un moule fermé en matériau réfractaire autour

des deux piéces a assembler qui sont placée face a face a une distance (0.5 jusqu’a 2 mm).

Ce procédé de soudage est réalisé par une réaction chimique exothermique entre de la

poudre d'aluminium et des particules d'oxyde de fer.
1V.3.1.4 Soudage par faisceau a haute densité d'énergie :

Le procedé de soudage par faisceau a haute densité d'énergie (FHDE) se caractérise
par une trés forte concentration de densité d'énergie au point d'impact sur le joint des piéces a

assembler.

Le soudage est pris en charge automatiquement par de grandes machines qui
permettent la vitesse, la précision et I'assemblage de pieces dans différents matériaux et dans

des géométries complexes, de sorte que la qualité de la soudure est excellente.

IVV.3.2 Procédés faisant intervenir la fusion locale avec action mécanique :
Dans ces procédés, la chaleur utilisee pour former un bain de métal en fusion est

fournie par une combinaison de I'effet Joule du courant alternatif de haute intensité et de la
pression ponctuelle.

L'énergie nécessaire de la fusion des métaux est obtenue par effet Joule, caractérisée

par:
W=RI%t Eq (IV.1)
(W) : quantité d’énergie engendrée par I’effet joules en joules.
(R) : la Résistance en Ohm.
(1) : intensité en ampere.
(t) : temps de soudage en millisecondes (tres court).

Ces procédés ne nécessitent aucun apport extérieur (soudure autogene) car la
résistance de contact entre les surfaces des deux pieces assemblées permet la mise en place de

cette fusion dans le plan. Ces processus sont :
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Le soudage par point.
Le soudage a la molette.

Le soudage par bossage.

Y V V VY

Le Soudage en bout par étincelage.
1\VV.3.2.1 Le soudage par point :

Le soudage par points (procédé 21 selon ISO 4063) est un procédé d'assemblage
discontinu par recouvrement. Cette norme s'applique aux assemblages sous forme de t6les d'une

épaisseur de 0,5 a 10 mm pour tous les matériaux conducteurs (acier, aluminium...).

Ces deux piéces sont placées et maintenues dans leurs positions d'assemblage
respectives, puis insérées dans les ailes de la machine. L'actionnement de la pédale associée au
soudeur déclenchera chacun des points pour effectuer un cycle complet composé des étapes

suivantes [5] :

» L’accostage : les électrodes viennent appuyer et comprimer les piéces a souder.

> Le soudage : le passage du courant dd a la fermeture de circuit crée une zone fondue
par I’effet de Joule.

» Le forgeage ou le maintien : effet de maintenir pour laisser le temps a 1’assemblage de
refroidir.

» Le remont¢ : la fin du procédé les électrodes s’écartent et reviennent au repos.

go Forgeage Remonmée de
Accostage (courant J) I'électrode

Figure 1V.2 : Soudage par point [4].
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1VV.3.2.2 Le soudage a molette :

Le soudage a la molette differe du soudage par points en ce qui concerne les électrodes
conventionnelles qui sont remplacées par des disques ou des cordons de cuivre, dont la rotation

permet de créer des soudures superposees, continues et étanches.

Ce procédé de soudage est réalisé progressivement et en continu, intégrant serrage des
plaques et passage de courant, sur toute la longueur du cordon a fabriquer (procédé 22 selon
ISO 4063).

Le cycle de soudage (Fig 1V.3), comporte des phases similaires a celles du soudage

par point :

» L’accostage : Les deux piéces a souder sont au point de départ et les deux molettes
viennent serrer, pour localiser le courant.

> Le soudage : le courant passe, déclenché par la fermeture du contacteur primaire, et la
rotation des molettes est engagée, créant une liaison continue entre les deux piéces.

» L’arrét et le remonté des molettes : qui commande 1’écartement des molettes en fin de

cordon.

v ge Remontée de
Accostage Avance (courant I) la molette et arrét

Figure IV.3 : Soudage a la molette [5].
1VV.3.2.3 Le soudage par bossages :

Le soudage en bossage a le méme principe que le soudage par points, la seule
différence c’est que le trajet du courant est zoneé par des reliefs appelés convexités créés sur une

méme surface de deux pieces a souder (Fig 1V.4).

Ces bossages assurent la régularité des conditions de contact des pieces et facilitent
ainsi la régularité de la quantité d'énergie dégagée a I'endroit de la jonction réalisée (procédé 23
selon 1SO 4063).

On retrouve dans ce cycle les mémes phases précédemment examinées en soudage par

points :
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» L’accostage : les deux outillages se serrent sur les pi¢ces préalablement positionnées.
» Le soudage : le courant passe et s’accompagne de I’affaissement des bossages.

» Le forgeage : a la fin duquel les outillages s’ouvrent.

}

{

{

!

(B) affaissement (e) fusion obtenue et forgeage

e, et e, dépiacements du plateau dus a |I'affaissement

Figure 1V.4 : Soudage par bossage [6].

1VV.3.2.4 Le soudage en bout par étincelage :

Le soudage bout a bout par étincelage est utilisé pour assembler des pieces (barres,
tubes ou autres produits...) qui ont la méme section. Les piéces a assembler sont mises en
contact dans des pinces en cuivre dont I'une est fixée sur un chariot alternatif paralléle a I'axe
de soudage (figure 1V.5).

Les deux sont d'abord portés a la température de soudage par effet Joule en raison des
courants élevés traversant ces surfaces, pour finir la soudure une force de forgeage est appliquée
(procédé 24 selon ISO 4063).

Le cycle se déroule automatiquement de la fagon suivante [7] :

» Avance et accostage : le chariot mobile entre en mouvement pour rapprocher les
piéces qui viennent en contact sous un effort déterminé.

> Soudage : le courant passe, déclenché par la fermeture du contacteur primaire du
circuit de puissance, et porte les parties en contact a la température de soudage.

» Forgeage ou maintien : exercé par I’effort du chariot mobile et a la fin duquel les

machoires s’ouvrent en permettant le retour au repos du chariot.
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Figure IV.5 : Soudage en bout par étincelage [7].

IV.3.3 Procédés faisant intervenir une action mécanique sans chauffage :
Les processus d'assemblage de ces piéces sont réalisés par chevauchement et

uniquement par action mécanique (pression) a l'aide d'outils spéciaux et ils comprennent :

» Le soudage par ultrason.

> Le soudage par explosion.
1VV.3.3.1 Le soudage par ultrason :

Un procédé similaire au soudage par friction, dans lequel les piéces a souder sont a 2
mm d’épaisseur généralement, qui sont superposées sous pression modérée entre une enclume
et une sonotrode qui transmet a I'une d'elles des vibrations ultrasonores a haute fréquence (de

20 & 100 kHz) paralleles a la surface de contact [8].

Ainsi, suffisamment de micro-glissements se produisent pour expulser les matieres

étrangeres et permettre une liaison parfaite entre les pieces sans fusion.

La conversion de I'énergie électrique en énergie vibratoire est assurée par un

convertisseur magnétostrictif (procédé 41 selon 1SO 4063).
1VV.3.3.2 Le soudage par explosion :

Ce processus est utilisé pour créer des assemblages par superposition en raison de
collisions & haute énergie de deux surfaces qui se chevauchent ou sont inclinées I'une par rapport

a l'autre.

L'explosif est placé sur une plaque ou t6le supérieure (couverture métallique) placée a
une certaine distance de la base a laquelle la plaque sera soudee, lors de I'éclatement (commandé

par titulaire), une onde de choc se propage a travers la plaque et provoque une forte
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pulveérisation du métal de revétement, qui établit une liaison sur toutes les surfaces entre ces

deux pieces (procédure 441 selon 1SO 4063).

Explosiwve Explosive
(s 1=

Detomnator
Stanmndoff
distamnce

4
Figure 1V.6 : Soudage par explosion [9].

I1V.3.4 Procédes faisant intervenir un chauffage sans fusion avec action
mecanique :
Le chauffage peut se faire par apport d’une chaleur externe ou par action mécanique

(frottement). Les efforts d'application doivent étre soigneusement controlés.
Ces procédés exigent donc des équipements trés spécifiques et elles regroupent [10] :

> Le soudage par friction.
» Le soudage par diffusion.

IVV.3.4.1 Soudage par friction :

Le soudage par friction (procédé 42 selon 1SO 4063) est un procédé de soudage bout
a bout de pieces cylindriques (soudage rotatif) ou de téles (soudage par agitation) ou la rotation

est presque exclusivement le moyen utilisé pour produire du frottement.

AR CTCI MR IR EP " T STy eaTT@ s rresawt et cler retmticors ar ToOrgemamcye
(> cwcle e SowscEooe

Bourrelot
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Figure IV.7 : Soudage par friction en rotation [11].

7Dans le soudage par friction rotative (Fig 1V.7), I'une des deux piéces tourne par

rapport a l'autre. L'application de la force axiale assure le frottement et donc I'échauffement des
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extrémités des pieces a souder. Lorsque la température requise est atteinte, la rotation s'arréte

et en méme temps augmente la force de forgeage axiale pour former la soudure.
1VV.3.4.2 Le soudage par diffusion :

Le soudage par diffusion consiste a assembler deux piéces a I'état solide en faisant
diffuser les atomes a travers le plan de jonction, assurant une continuité du métal sous une
pression adaptée et une température suffisante proche du point de fusion avec nécessité de
nettoyage et de préparation de surface par polissage pour assurer un contact parfait et d'éliminer

tout type de contamination pouvant interférer avec la diffusion (procédé 45 selon ISO 4063).

atmospheéere enceinte
controléee -

sy steme de
cffort
chauffage

pompe =

E E.' vide

verin

= =

Figure 1V.8 : Schéma de principe de soudage par diffusion [12].

1V.3.4.2.1 effet de la procédure sur la microstructure :

La formation de l'interface lors de soudage par diffusion est établie par la fermeture
des porosités et des joints de grains traversant l'interface. Cette fermeture passe par deux stades,

schématisé dans la figure IV.9 :

» Accostage et déformation plastique localisée au niveau des aspérités, (Fig 1V.9.a),
» Puis résorption lente des cavités isolées par fluage et diffusion, (Fig 1V.9.b). Cette étape
est accompagnée par une croissance genéralisée des grains permettant un

franchissement de 1’interface par les joints de grains, (Fig 1V.9.c).
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Figure 1V.9 : Représentation schématique des différents stades du soudage par diffusion
d’un assemblage homogéne [13].

Le processus de franchissement des interfaces est alors associé a la croissance des
grains. A cause de la température de soudage élevée, le franchissement de I’interface, par un
processus de croissance de grains, intervient simultanément a la fermeture de la porosité. La
migration des joints de grains peut se produire a travers la porosité résiduelle. Les pores se
retrouvent alors isolés a I’intérieur d’un grain, a condition que la vitesse de migration des joints
de grains soit plus rapide que celle des pores. La fermeture de ces pores est accélérée par la
force appliqué durent ce procédé [14].

1VV.3.4.2.2 influence de la température, pression et le temps sur la qualité de

soudage :

Lors de soudage par contacte, il faut prendre compte de plusieurs paramétres (la
température, la pression, le temps de maintien...), dans le but d’obtenir un soudage de qualité
qui dépend lui-méme de la diffusion entre les deux surfaces a souder. Par exemple le temps de
diffusion il est étroitement lié a la température, a la pression [15], mais dans le cas ou la pression

augmente, le temps nécessaire pour obtenir une diffusion efficace diminue.
1V.3.4.2.3 L’évolution des propriétés mécanique :

Dans le cas des d’écrouissage ou de déformation par la technique ECAP, le soudage
des alliages d'aluminium peut entrainer une diminution de la résistance mécanique du métal de
base a cause d’une température supérieure a 350° qui peut étre atteinte a l'intérieur de la piéce
pendant le processus de soudage. Il n'est pas possible de retrouver les propriétés mécaniques
obtenues par écrouissage par traitement thermique apres soudage. Selon l'application, il est
important de tenir compte de cette perte résistive.
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Tableau IV.1 : La numérotation des proceédés de soudage pour la représentation
symbolique des dessins est conforme a la norme 1SO 4063 [16].

1| Soudage a l'arc 3 Soudage aux gaz
11 Electrode fusible sans oxyacétylénique
protection gazeuse 311
111 électrode enrobee 4 Soudage par pression (a
I'état solide)
13 Sous protection gazeuse 41 par ultrasons
avec fil-électrode fusible
131 MIG 42 par friction
135 MAG 45 par diffusion
14 Sous protection gazeuse 441 Par explosion
avec électrode réfractaire
141 TIG 5 Soudage par faisceau
15 Au plasma 51 par faisceau d’électrons
2 Soudage par résistance 52 par faisceau Laser
21 par points 7 Autres procédés de soudage
22 a la molette 71 Par aluminothermie
23 Par bossage 72 vertical sous laitier
24 en bout par étincelage

V.4 Effet des parametres de soudage :
La structure et le mode de croissance du grain dépendent de lI'apport de chaleur

linéaire. La croissance des graines devient trés rapide et produit une texture grossiere avec un

apport calorique accru.

Les paramétres de soudure contrblent la forme, la taille et la structure des zones
chauffées de la soudure. L'énergie nécessaire pour faire fondre le métal dépend de paramétres

tels que la puissance et la vitesse de soudage, qui contrdlent la vitesse de refroidissement.

La vitesse de soudage régit directement la vitesse de croissance du front de

solidification et donc également la forme du bain de fusion.

Ces paramétres affectent également les contraintes thermiques induites sur la soudure

et conduisent a la formation de contraintes residuelles et de déformations géométriques [17].

Par exemple, en soudage par fusion, ou par rotation par friction, les principales régions
constitutives de la soudure sont :
IV.4.1 Zone fondue ou (métal fondu) :
C'est la zone chauffée au-dessus de la température du liquide. Le bain fondu est
similaire a un systéme de coulée en ce que le métal de base servant de moule provoque la
solidification du métal fondu par un processus de séparation, qui commence au niveau des
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parois du moule provoquant la germination puis la croissance. La structure originale du métal

de base est modifiée par la fusion et la solidification.

IV.4.2 La zone de liaison (ZL) :
La zone marque la limite entre la zone fondue et la zone affectée thermiquement.

1V.4.3 Zone affectée thermiquement (ZAT) :
C'est le domaine ou la température atteinte est comprise entre celle du solide et une

température plus basse mais suffisamment élevée pour permettre des réactions ou des

transformations a I'état solide, en modifiant la structure du métal de base.

IV.4.4 Le métal de base (MB) :
C'est une partie d'un matériau qui n'a subi aucune modification microstructurale.

D'autre part, bien que d'un point de vue métallurgique ne change pas, (MB) est I'endroit ou les
contraintes résiduelles latérales et longitudinales se concentrent en fonction du degré
d'étanchéité de la soudure. Dans le cas du soudage par contact a haute température, on ne parle
que de la zone de soudage.

V.5 La métallurgie de soudage de ’aluminium :

IV.5.1 Cas du soudage avec métal d’apport :

La métallurgie du soudage présente une caractéristique différente de la métallurgie
classique, qu'il s'agisse d'élaboration ou de traitement thermomécanique, par les faits suivants
[18] :

* D'un point de vue thermique, le soudage se caractérise par des temps de chauffage et
de refroidissement beaucoup plus courts. Si dans la métallurgie classique l'unité de temps est
I'neure, alors dans le cas du soudage c'est la seconde : ce phénomeéne se caractérise donc par un
déséquilibre dO a la forte variation de température aussi bien lors du chauffage que du

refroidissement.
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* Du point de vue de 1'évolution métallurgique (combinaison métal de base et métal
d'apport), le soudage se différencie de la métallurgie conventionnelle par le fait que le
phénoméne se produit étape par étape et est lié aux conditions de soudage (taux de dilution,

protection du bain de soudage, courant de soudage). Tension d'arc, vitesse de soudage, etc.).

* Du point de vue de l'opération de coulée, du fait que la solidification se fait par étapes
et implique l'assemblage de plusieurs piéces. Cette breve introduction montre que les
phénoménes métallurgiques dans le cas du soudage sont a la fois complexes et spécifiques, et
que si des connaissances en métallurgie que nous avons qualifiées de classiques sont nécessaires

pour I'aborder, il ne suffit pas d'avoir des connaissances suffisantes en métallurgie du soudage.

IV.5.2 Cas du soudage sans métal d’apport :

La métallurgie du soudage dans le cas du soudage sans métal d'apport est dominée par
des phénomenes se produisant lors du traitement thermique et de la fusion du métal ou de

I'alliage tels que la diffusion, la recristallisation, etc.

V.6 Défauts de soudage dans I’aluminium :
La porosité est I'un des principaux défauts rencontrés dans le cas du soudage de

I'aluminium. Ce phénomeéne est dd au fait que I'nydrogene ne peut pas s'‘échapper du métal

liquide et est alors piégé dans la microstructure apres refroidissement.

Figure 1V.10 : Porosité.
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1V/.6.1 Porosités localisées :
Sont s'observées :

- Au début du grain lorsque la vitesse n'est pas stable ;
- Aux endroits avec des agents de contamination locaux (graisse, humidité).

IV.6.2 Porosités alignées :
Ces pores sont dus a la forme du joint et sont liés @ un manque de pénétration. Dans

les soudures d'angle, elles sont causées par des impuretés gazeuses au fond de la soudure

dangle.

IV.6.3 Porosités uniformément réparties :
Ces pores sont généralement liés a la dissolution de I'hydrogéne dans le bain fondu.

L'hydrogéne dissous provient :
- De la décomposition dans I'arc de produit organique (graisse) ou d'humidité ;
- Gaz protecteur avec impuretés ;

- La présence d'hydrogene dans le métal de base ou le métal d'apport.
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Chapitre V : Technique expérimentales.

Chapitre V : Techniques expérimentales

V.1 Le matériau etudié :
Dans notre étude nous avons utilisé un alliage d’aluminium série 6063, il se compose

principalement des ¢léments d’addition comme le magnésium et le silicium. Il contient aussi
d’autres ¢éléments d’addition comme : le cuivre, du manganese et d’autres ¢léments en plus
2

petite quantité.

L’analyse de la composition chimique a été effectuée chez (Algal+) situé¢ a M’Sila,
Algérie qui est spécialisée dans la transformation d’aluminium. A ’aide d’un spectrométre a

émission optique (fig V.1) :

Figure V.1 : Spectrometre a émission optique.

Les résultats obtenus confirment que 1’alliage étudié est de nuance 6063. Le (tab V.1)

représente la composition chimique de notre 1’alliage d'étude :

Tableau VI.1 : Composition chimique de ’alliage étudié.

Eléments Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti
Teneur 0.604 0.195 0.014 | 0.017 | 0.446 0.022 | 0.004
en
masse
(%6)
Eléments Cr MNi Pb Sn Na Al
Teneur 0.001 | 0.0007 | 0.004 | -0.002 | 0.011 | 98.691 i
en
masse
(%6)
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V.2 Présentation de la technique ECAP :
Les propriétés de la microstructure déformée sont influencées par divers parametres, dont

la déformation totale appliquée et le mode de fonctionnement qui lui est associé, comme le
nombre de passages dans la filiere, le type de route, ainsi que les caractéristiques du matériau

(tels que sa structure cristalline, I'énergie de défaut d'empilement, sa résistance mécanique).

Toutes ces propriétés interagissent de différentes manieres, donc lorsqu'elles sont
combinées avec des facteurs expérimentaux tels que les valeurs des angles du canal © et ¥, la

vitesse et la température d'extrusion.

La matrice utilisée présente une section personnalisée, doté d’un canal de diamétre 12
mm et d’une longueur de 42 mm, le canal change de direction a 35 mm de profondeur avec un

angle de 90°.

V.3 Réalisation de la matrice, du canal et poinc¢on :
On a commencé cette partie par la réalisation d’un schéma sur le logiciel SolidWorks, qui

va nous faciliter la conception de cette derniére.

;;?Ssouawonxs " O-@-H-%-9-5L -8 & & - filiére ECAP * |,'-‘;' Rechercher dans Iaide de Solidworks [ .| o R

. (3 Bossage/Base balayé = Enlév. de matiére balayé | @) 80 @) Nenure (@ Enroulement wu o
= t @ — s, X2
4 lissé [ Enlev. de matiére lisse | <219 REPENNON B8y pyi e (T Intersection | SSOMEIE Courbes o nisp

B linéaire de référ...
avec .
révolution ) Bossage/Base frontiére | matier.

extrudé our | L -
percage | révolution =) Découpe frantiére o - [B coque Symétrie

| Fonctions [ Esquisse | Produits Office QNEWE-F-60-@ 2 - B - [EI T P =

clElB[E]e]  »

9 filiere ECAP (Défaut<<Défaut> |

LGl Ol = 1B

-8 Boss.-Extru.l

-[&) Enlév. mat.-Extru.1

-[[&) Enlév. mat.-Extru3 j|
J
q

(&) Enlév. mat.-Extru5

s

< >| *Dimétrique
T[] Modéle [ Ftude de mouvement 1

SolidWorks Premium 2014 x54 Edition Edition: Piece MMGS - 3

Figure V.2: Schéma de la matrice ECAP sur SolidWorks.
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O0-2-d-%-9-5-8 5&E-

filiére ECAP |E) Rechercher dans I'aide de SolidWorks L -‘ P v = B X
® . (2 Bossage/Base balayé & Enlév. de matiére balayé i) Nervure [l Enroulement N
i & Re o ~
g 8 g lissé Enlév. Assistance Enlév. de [ Enlv. de matidrelissé | °"9¢ e O Dépouille (L) Intersection ?,:"r';'f'é‘["' Courbes | tant3n
extrudé avec ) de pourle  mat. avec X ) )
révolution [T Bossage/Basefrontiére | matiér. percage révolution Tl Découpe frontiére . . [ coque [ symétrie . o
fonction [Eequeee [ Podi OFce| aavlle-d-« 08 - CEER)
£5Y »
T
% filiére ECAP (Défaut<<Défaut>
istorique
Capteurs
nnotations
Matériau <non spécifié
& Plan de face
%2 Plan de dessus
%2 Plan de droite
s Crigine
-8 Boss.-Extru.1
-[[@) Enlév. mat.-Extru.1
-[[&) Enlév. mat.-Extru3 d
(&) Enlév. mat.-Extrud g
¥
znjw
< >
T [ Modéle [ Fruds de mouvement T |
SolidWorks Premium 2014 x64 Edition Edition: Piece MMGS. e ]

Figure V.3 : Schéma du canal.
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Figure V.4 : Schéma du poingon sur SolidWorks.
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Figure V.5 : Assemblage poingon- matrice.

L’usinage de la matrice, le canal, et le poingon a été fait au hall technologique de

P’université Mouloud Mammeri de Tizi Ouzou a Oued Aissi.

V.3.1 La matrice et le canal :
La matrice et le canal ont été réalisés par un acier dure de nuance XC48 dans le but

supporter les contraintes appliquées par-la, durant notre processus de déformation séveére.

Nous avons commencé la réalisation du mécanisme, pour la déformation sévére, par le
fraisage, nous avons commencé par aplatir les deux faces du matériau de forme cylindrique, par
la suite nous avons percé le canal d’extrusion en changeant son orientation avec un angle 90°
aprés une longueur de 35 mm le diametre du canal est de 12 mm (Fig.V.6).

8

12

Figure V.6 : Plan de coup et dimension de la filiere.
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V.3.2 Poingon de pression :
Notre poincon de pression est sous la forme cylindrique. Ce piston peut supporter de

fortes contraintes, ce qui facilité la déformation des éprouvettes.

Le piston de compression fabriqué en tournage avec I’acier Z200 de dureté élevée, sa
longueur est de 35 mm et son diametre est de 12 mm (Fig. V.6). Le piston comporte une tete

lui permettant de résister aux contraintes.

—
L
—

Figure V.7 : Plan de coup et dimension de poingon.

V.4 La presse de manipulation :
Durant nos essais, on a utilisé une presse pour essais de compression du béton se trouvant

au niveau du laboratoire de tests mécaniques du département de génie civil de 'UMMTO, qui
est composée en deux partie la partie fonctionnelle et la partie de manipulation. La partie
fonctionnelle est composée, d’un bras mobile et d’un bras fixe (Fig. V.9), par contre la partie
de manipulation représente un tableau de commande de la presse (Fig. V.10). Cette presse est
commandée manuellement a partir du tableau de commande, peut exercer une force allant
jusqu’a 1000 KN.
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Figure V.8 : La presse.

Figure V.10 : La partie de manipulation commande de la presse.
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V.5 Protocol de PECAP :

On prend une éprouvette de I’alliage étudié, et nous appliquons les opérations suivantes :

Figure V.11: Les éprouvettes et la graisse utilisé.

a) On lubrifie I’éprouvette, le poingon et le chemin de déformation a I’intérieur de
la matrice avec une graisse.

b) Insérez I'éprouvette dans le canal.

c) Posez le poingon de pression dans le canal.

d) Mettre le dispositif entre les deux bras de la presse Nous avons réduit la dimension

des éprouvettes jusqu’a 20 mm pour qu’elles puissent traverser le canal.

V.6 Les problémes rencontrés durant les expériences :
Lors de notre expérience, on a rencontré plusieurs problémes :

a) Le gonflement des éprouvettes :

Le gonflement des éprouvettes est probablement d0 au fait que le diamétre des
éprouvettes est egal a celui du canal. Cette situation nous empéche d’effectuer une deuxiéme

passe pour I’échantillon.
b) Endommagement et blocage des poingons :

Ces phénomenes sont dus a la haute pression exercée sur le piston atteignant environ 200
KN, et a la dureté insuffisante du piston. Ce probléme nous a fait perdre plusieurs éprouvettes.
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¢) Endommagement du canal de la filiére :

L’usure du chemin de déformation de la matrice qui est causé par le phénomene de
I’usure a cause du frottement du poingon et les parois de la matrice, ceci dit la dureté de la

matrice n’est pas suffisante pour résister aux contraintes appliquées.

V.7 Préparation des échantillons pour I’observation microscopique, le test

de dureté et le test de corrosion :
On commence par le découpage ; enrobage ; polissage et I’attaque chimique.

V.7.1 Découpage des échantillons :
Les échantillons obtenus apres déformation ont été découpés a 1’aide d’une scie a

métaux. Lors de cette opération, la coupe doit étre la plus précise possible.

Figure V.12: Découpage des éprouvettes a I’aide d’une scie 2 métaux.

V.7.2 Enrobage des échantillons :
Les échantillons seront connectés a un fil conducteur pour les utiliser dans le teste

d’immersion.
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Figure V.12 : Procédure de d’enrobage des échantillons.

Les échantillons prélevés nécessitent un enrobage a froid par une résine époxy dans un
moule plastique. Cette opération facilite la réalisation de différents tests comme la dureté et
I’observation et permet aussi de délimiter la surface de contact entre les échantillons et la

solution durent les tests d’immersion (Fig. V.13).

Figure V.13 : Les échantillons apres enrobage.
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V.7.3 Polissage des échantillons :
Les échantillons ont subi un polissage mécanique a 1’aide du papier abrasif de

granulométrie variant entre 100 et 4000. Par suite une finition a I’aide de 1’alumine, en
suspension apres 24 heures de sa préparation, permet d’obtenir une surface proche du miroir.
Car le lubrifiant utilisé durant le polissage mecanique, est I’eau potable, et I’eau de préparation

de I’alumine en suspension est I’eau potable. L’eau potable comporte des duretés.

Struers RotoPol-31

Figure V.14: La machine utilisée pour le polissage des échantillons.

V.7.4 L’attaque chimique :
L'observation des échantillons au microscope optique nécessite une attaque chimique

pour révéler les constituants de sa microstructure, pour cela nous avons utilisé le réactif de

Keller de composition suivante :
¢ Acide fluorhydrique (HF) : 2 ml
e Acide chlorhydrique (HCI) : 3ml
e Acide nitrique (NHO3) : 5 ml

e Eau distillée (H20) : 180 ml
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V. 8 Soudage des échantillons :

V.8.1 Mécanisme de serrage :
Un mécanisme qui est compose de deux lames en acier pour ressorts percées aux deux

extrémités afin de serrer deux échantillons entre eux, en contacte 1’un sur I’autre. Les deux

lames sont fixées par 2 vis écrous d’usage mécanique voir la figure (Fig. V.15).

§1/)

Figure V.15: Dispositif de soudage par contact.

V.8.2 Parametres de soudage :

Le procédé utilisé est le soudage par contact sous contraintes mécanique et thermique, les

moyens mis en place sont :
- un four électrique a chambre horizontale.

- machine de traction/ compression.
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Figure V.16 : Four électrique Figure V.17 : Presse hydraulique

V.8.3 Conditions de soudage :
Les conditions de soudage sont résumées dans le tableau en dessous :

Tableau V.2 : Les parameétres de soudage.

Conditions Valeurs
Température en (°C) 600
Temps de maintien en (S) 7200
Compression en (KN) 30

Le soudage a été effectué pour deux types d’échantillons :

- Echantillons 1 : échantillon vierge non déformé

- Echantillons 2 : échantillon déformé par ECAP
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V.9 Traitements thermiques :

V.9.1 Recuit :
On a choisi une température de recuit de 600°C, et un temps de maintien de deux heures

et un refroidissement lent, dans le Four.

Le recuit a été effectué pour deux types d’échantillons :

- Echantillons 1 : échantillon non déformé
- Echantillons 2 : échantillon déformé par ECAP

V.10 Caractérisation électrochimique :

V.10.1 Potentiel libre de corrosion :
Le potentiel de corrosion est le potentiel d'un métal par rapport a un électrolyte donné. Il

n'est pas uniquement caractéristiqgue au métal mais dépend des conditions expérimentales, a
savoir de la nature, de la concentration, de la température, de I'agitation des réactifs ainsi que
de I'état de surface du métal. Le potentiel de corrosion tend généralement vers une valeur fixe

représentant une passivation.

Pour la mesure du potentiel de corrosion libre nous avons effectue le test de Chrono
potentiométre. Ce test consiste a plonger une électrode de travail (l'alliage étudié) dans un
électrolyte (La solution corrosive) et a suivre I'évolution de son potentiel en fonction du temps
avec ou sans courant électrique. En circuit ouvert (i = 0), I'électrode métallique prend un
potentiel par rapport a la solution, appelé potentiel de circuit ouvert, également appelé potentiel
d'abandon ou potentiel de corrosion libre. Ce potentiel est mesuré par rapport a une électrode
de référence. La (Fig. V.17) suivante schématise le montage pour la mesure du potentiel libre

de corrosion :
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Elrrode de réfermce

.,

Figure V.18 : Le schéma et le matériel utilisé pour I’OCP.

La Fig. V.19 montre plusieurs comportements de potentiel de corrosion dans différents
milieux électrolytiques, on peut constater suivant les allures (a a d) :

E corri ref

Tem ps

Figure V.19 : Courbe de potentiel libre de corrosion pour un matériau dans différents
milieux (électrolyte).

¢ a—Le potentiel de I’¢électrode est de plus en plus noble dans le temps (cathodique),
il y a une passivation de la surface ;

% b — Le potentiel est de moins en moins noble dans le temps (anodique), il y a une
dissolution (attaque) ;

% ¢ - La passivation du métal intervient aprés une attaque continue du métal ;

% d—C’est le cas d’un film protecteur préexistant avant I’immersion qui disparait.
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Dans notre cas d’étude, des mesures d’OCP d’une durée allant d’une heure jusqu’a 6 jours
ont été effectuées. La distance entre 1’électrode de travail et I’électrode de référence a été
respectée, pour tous les tests de mesure du potentiel de la corrosion libre. Les parametres de

montage de notre expérience sont comme suivants :

> Electrode de travail : il s’agit des échantillons a étudier, dans notre cas, ce sont des
échantillons en aluminium série 6063, ayant subi ou non une déformation sévére par
ECAP a 90° et enrobé a froid. Seulement une surface plane de 1’échantillon est en
contact avec 1’¢lectrolyte.

> Electrode de référence : nous avons utilisé 1’électrode d’argent Ag/AgCl en contact
direct avec I’électrolyte

> L’électrolyte : c'est un bain artificiel (environnement), avec une composition et une
température connue. L'électrolyte a été sélectionné en fonction de l'objectif de la

recherche. Dans notre étude, I'électrolyte était composé de 0,3 % de NaCl.

V.10.2 Teste de polarisation :
Pour realiser ce teste nous avons utilisé I'électrode de travail en (aluminium), I'électrode

de référence (Ag/ AgClI) et la contre électrode en deux électrodes en graphites, les quatre sont
immergés dans une solution électrolytique 0,3 % de NaCl et connectées a un potentiostat assisté

par ordinateur.

Potentiostat

\‘ Connexion
Microordinateur E IR ‘ Electrique

Electrode de
Electrode travail
auxiliaire
’ Electrodede
référence

Cellule travail

Figure V.20 : Dispositif expérimental des tests de polarisation.

Les courbes E =f (i), E = f (logi), sont tracées a I'aide d'un logiciel NOVA. Le tracage de
ces courbes permet donc de voir I’évolution de la densité du courant de 1’électrode de travail en

fonction du potentiel.
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Nous avons effectué les premiers tests de polarisation aprés une heure d’OCP pour tous

les échantillons, en suite aprés 6 jours de corrosion.

V.11 Caractérisation microstructurale :

V.11.1 Observation au microscope optique :
Pour suivre I'évolution de la microstructure avant et apres déformation, ainsi que la

morphologie de la corrosion apres immersion dans une solution de NaCl a 0,3% pendant

différents temps, des observations en microscopie ont été effectuées.

Un microscope est un instrument optique qui agrandit I'image d'un objet. Il se compose
d'un banc optique, une partie devant le sujet pour I'éclairage et l'autre partie derriére le sujet
pour l'observation. Une table rigide et qui comporte tous les dispositifs de centrage optique.
(Fig. V.21).

=

tourelle
bouton do réglage
/muo métrigue

Ohjectif

okt dphragma et

ondensel

Figure V.21 : Microscope optique.

Durant cette étude Nous avons utilisé un microscope optique de marque Hund Wetzlar
équipé d’une caméra vidéo de type UEYE permettant 1’acquisition des micrographies sur
ordinateur. Ce microscope est équipé de trois objectifs de grossissement 10, 20 et 40 fois et de

deux oculaires avec un grossissement de 10 fois.
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V.12 Caractérisation mécanique :

V.12.1 Essai de duretée VICKERS :
Les mesures de dureté VICKERS sont effectuées avec une pointe pyramidale normalisée

en diamant a une base carrée et un angle entre les faces de 136°. L'empreinte a donc une forme
carrée ; Les deux diagonales D1 et D2 de ce carré sont mesurées avec un instrument optique.
La valeur D est obtenue en faisant la moyenne de D1 et D2. C'est d qui sera utilisé pour calculer
la dureté (Fig. V.22).

l F =charge (N)

Echantillon

HV =0.18544, F | ¢

'/

Figure V.22: Principe déroulement d’un essai de dureté.

Empreinte

Norme Européenne pour la dureté VICKERS :
* EN ISO 6507-1 - Essai de dureté VICKERS - Méthode d'essai
* EN ISO 6507-2 - Essai de dureté VICKERS - Entretien de I'équipement

Pour cet essai nous avons fixé quelques parametres comme la force appliquée qu’on a

mis sur 15 kg et la méthode de lecture suivante :
-Mesure de la diagonale (D) de ’empreinte :

La surface est calculée en fonction des diagonales de 1’empreinte mesurées grice au
microscope optique. On mesure la premiére diagonale (D1) ; puis la seconde (D2) ; et on calcule

la valeur moyenne en utilisant la relation v :

_D1+D2

D 2

Eq(V.1)

La valeur de la surface de forme pyramidale est donnée par la relation :
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F
HV=18544. — Eq (V.2)

Durant cet essai nous avons utilisé 1’appareil de marque HOMMEL voir la (Fig. V.23) :

Figure V.23 : Durometre.
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Chapitre VI : résultats et interprétation.

Chapitre VI : résultats et interprétation.

V1.1 Caractérisation microstructurale :
Les Fig. (VI.1), (VI1.2), (V1.3), (V1.4), (VL.5) représentent I’observation au

microscope optique, des différents échantillons.

V1.1.1 évolution de la microstructure des échantillons avant soudage :
VI1.1.1.1 Les échantillons Non déformeé (ND) :
La figure V1.1 représente 1’observation au microscope optique, des échantillons non

déformés (ND) par ECAP.

A) -Sur la Fig. (VI1.1.A), qui représente la microstructure de la surface longitudinale

du barreau en aluminium cette microstructure est constituée de petits grains.

- Fig. (V1.1.B) représente la microstructure de 1’échantillon non déformé aprés 1 heure
d’émersion dans une solution de 0.3% en masse de NaCl. On remarque le début d’une corrosion
localisée. Cette derniére due a la présence de phases moins nobles que la phase mere qui se
corrodent, ou bien a la présence de phases plus nobles que la matrice, par la suite une corrosion
de la matrice autours de ces particules se d’éclanche. Une imerssion de 6 jours dans la méme

solution montre la formation de la corrosion localisée sur toute la surface Fig. (V1.1.d).

- Les Fig. (VI.1.C et E) représente la microstructure de 1’échantillon non déformé
polarisés dans la méme solution (0.3% en masse de NaCl). Aprés une heure et 6 jours
d’immersion respectivement sur ces figures nous observons 1’¢largissement de la corrosion

localisée.
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Chapitre VI : résultats et interprétation.

Figure V1.1 : Microstructures des échantillons non déformés : A) —-Sans immersion, B) —
Aprés une heure d’immersion, C) —Avec polarisation aprés une heure d’immersion, D) —

Apres 6 jours d’immersion, E) —Avec polarisation apres 6 jours d’immersion.

VI1.1.1.2 Les échantillons déformé (D) :

La (Fig. VI.2) représente 1’observation au microscope optique, des échantillons

déformés (D) par ECAP.

- La Fig. (VI.2.A) représente la microstructure d’un échantillon qui a subi une
déformation par ECAP dans un canal d’un angle 90°, on remarque la formation de nouveaux
grains de dimension plus petite la formation des grains fin est due a la recristallisation
dynamique qui s’est produite lors de la déformation sévere. Cette déformation induit plusieurs
phénomenes, tels que la recristallisation, la formation de nouvelles dislocations (dislocations

fraiches). De ce fait les propriétés mécaniques et physico- chimiques changent énormément.

- laFig. (V1.2.B) montre la microstructure de I’échantillon déformé apres I’immersion
pendant 1 heure, sur cette figure nous remarquons I’absence de la corrosion localisée et
apparition d’une corrosion généralisée. Par contre sur la microstructure présentée sur la Fig.
(V1.2.C-E) de I’échantillon ayant subi une polarisation aprés 1 heure d’OCP nous observe une
corrosion localisée. Cette corrosion est plus marquée apres six jours d’immersion suivi ou non

d’une polarisation.

-La figure (VI1.2.D) et (VI.2.E) représentent successivement la microstructure des
¢chantillons déformé, apres 6 jours d’OCP et la polarisation. On remarque une corrosion par

piqure.
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Chapitre VI : résultats et interprétation.

FigureVI1.2 : Microstructures des échantillons déformés : A) — Sans immersion, B) —

Aprés une heure d’immersion, C) —Avec polarisation aprés une heure d’immersion, D) —

Apreés 6 jours d’immersion, E) —Avec polarisation apreés 6 jours d’immersion.

V1.1.1.3 Les échantillons non déformé recuit (NDR) :

La Fig. (VI1.3) représente 1’observation au microscope optique d’un échantillon non
déformé recuit (NDR), le but du recuit a 600°C de 2 heures pour cet alliage, c’est de réaliser
une mise en solution qui permettra d’homogénéiser la composition chimique dans tout le
volume, de dissoudre tous les éléments chimiques, provoquer une nouvelle cristallisation en

passant bien sOr par une restauration des propriétés, mécaniques et physico-chimique.

- Sur la Fig. (V1.3.A) représente 1’ observation au microscope optique d’un échantillon
non déformé mais recuit a 600°C avec un temps de maintien de 2 heures. Nous avons remarqué

sur cette microstructure la présence d’inclusion et un amorcement de fissures.

- Sur la Fig. (V1.3.B) représente 1’observation au microscope optique d’un échantillon
non déformé recuit a 600°C avec un temps de maintien de deux heures aprés 1h de corrosion
libre dans la solution de 0.3% en masse de NaCl, nous avons remarqué la présence d’inclusions
et des microfissures, la méme observation a été faite sur la microstructure du méme échantillon

apres polarisation Fig. (V1.3.B.) dans la méme solution.
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Chapitre VI : résultats et interprétation.

Figure V1.3 : Microstructures des échantillons non déformés recuit a 600°C avec un

temps de maintien de 2 heures : A) -Sans immersion, B) - Apreés une heure d’immersion
C)- Avec polarisation aprés une heure d’immersion, D)-Aprés 6 jours d’immersion, E)-

Avec polarisation apres 6 jours d’immersion.

VI1.1.1.4 Les échantillons déformés recuit a T 600 °C avec un temps de maintien
de 2 heures (DR) :

La Fig. (\V1.4) représente la microstructure des échantillons déformés recuita T 600°C

avec un temps de maintien de2 heures.

- La Fig. (VI.4.A) représente une microstructure qui contien des grains grossiersde
taille micrométrique, le grossissement des grains est d0 au recuit ayant induit une
recristallisation suivi par une coallissance des grains, la coallissance des grains est le
grossissement des des gros grains au dépend des petits grains. Sur cette figure nous observons

une corrosion séche lors du recuit.

-Sur les Fig. (V1.4.B) nous n’avons observé aucune autre corrosion a la surface, malgré
I’immerssion de 1 heure. Une heure d’immerssion suivi par un de polarisation Fig. (V1.4.C)
ne montre pas une évolution notable. Par contre sur les deux Fig. (VI1.4.d) et (VI.4.E),
représentant le méme échantillon apres immerssion dans la solution de 0.3 en masse de NaCl

nous observons ’apparition d’un mélange corrosion localisée et géneralisée.
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Chapitre VI : résultats et interprétation.

Figure V1.4 : Microstructures des échantillons déformés recuit a 600°C avec un temps
de maintien de 2 heures : A)- Sans immersion, B)- Aprés une heure d’immersion, C)-
Avec polarisation aprés une heure d’immersion, D)-Apreés 6 jours d’immersion, E)-

Avec polarisation apreés 6 Jours d’immersion.

V1.1.2 Caractérisation des échantillons apres soudage :
VI1.1.2.1 Les échantillons non déformés soudés (NDS) :

La Fig. (V1.5) représente la microstructure des échantillons non déformés apres

soudage par diffusion.

- Sur la Fig. (V1.5.A) qui représente la microstructure d’un échantillon soudé non
déformé, nous observons I’apparition de la zone de soudage, qui est la zone de contact entre les
deux échantillons soudés qui a donné naissance aux plusieurs phénoménes comme la diffusion,

la recristallisation, et la croissance des grains a cause de la température élevée.

-Sur la Fig. (V1.5.B) et (V1.5.C) qui représentent les microstructures des échantillons
soudé non déformé apres 1 heure d’OCP, et d’une heure d’OCP suivi d’un test de polarisation
respectivement. Nous observons une corrosion localisée autours de la zone de soudage par
diffusion et une corrosion généralisée. La méme observation a été faite pour le méme
échantillon, apres 6 jours de corrosion dans une solution de 0.3% suivi et non suivi par une
polarisation Fig. (VI. (5.D-5. E)).
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Chapitre VI : résultats et interprétation.
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Figure V1.5 : Microstructures des échantillons non déformés soudés : A)- Sans
immersion, B)- Aprés une heure d’immersion, C)- Avec polarisation apres une heure
d’immersion, D)-Apreés 6 jours d’immersion, E)- Avec polarisation aprés 6 Jours
d’immersion.

V1.1.2.2 Les echantillons déformé soudé (DS) :
Fig. V1.6 représente les microstructures des échantillons déformés par ECAP soudé.

-Sur la Fig. (V1.6.A) qui représente la microstructure des échantillons soudé par

diffusion. La déformation sévere subi par ce dernier a provoqué un raffinement de grains.

-La Fig. (V1.6.B) et (VI1.6.C) représentent successivement la microstructure de
I’échantillon soudé déformé aprés 1 heure d’OCP dans une solution de 0.3% en masse de NaCl,
apres 1 heure d’OCP suivi d’un test de polarisation dans la méme solution respectivement, Nous
observons une corrosion localisée sur la zone de soudage et une corrosion généralisée en dehors

de la zone de soudage.

-La Fig. (V1.6.D-E) qui représentent successivement la microstructure de 1’échantillon
soudé déformé apres six jours d’OCP dans une solution de 0.3% en masse de NaCl, et celui
soudé apres six jours d’OCP dans la méme solution suivie d’un test de polarisation
respectivement, nous observons 1’¢largissement de la zone de la corrosion localisée et

I’apparition d’une corrosion localisée en dehors de la zone de soudage.
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Chapitre VI : résultats et interprétation.

Figure V1.6 : Microstructures des échantillons déformés soudés: A)- Sans immersion,
B)- Apres une heure d’immersion, C)- Avec polarisation apres une heure d’immersion,
D)-Aprés 6 jours d’immersion, E)- Avec polarisation aprés 6 Jours d’immersion.

V1.2 Caractérisation mécanique :
V1.2.1 Dureté Vickers :
Tab (VI1.1) représente la dureté Vickers des échantillons (non déformé, déformé, soudé

déforme, soudé non déforme, non déformé et déformé apres recuit).

Les résultats de dureté montrent que 1’échantillon de référence déformé par ECAP, est
le plus dur, celui non déformé est aussi dur, I’augmentation de la dureté suite a la déformation
par ECAP et due a I’affinement des grains. L’application d’un recuit ou bien d’un soudage a
cet échantillon fait chuter sa dureté de plus de 3 fois. Cette situation est due au phénomeéne de

mise en solution se produisant lors du recuit et du soudage par diffusion.

Tab : V.1 : Effet de la déformation, du recuit et eu soudage sur la dureté Vickers

Echantillon Dureté Vickers (F r::!)
Echantillons non déformé 119.037
Echantillons déformé 150.970
Echantillon soudé déformé 32.008
Echantll.!nn 501F1dé non 32,046
déformé
Echantillon nn_-n déformé 36.071
recuit

Echantillon déformé recuit 34.408
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Dureté Vickers ( KgF/mm?)
160

140
120

100

Dureté (HV)

i . .
o

Echantillons Non déformé  Echantillons déformé  Echantillon déformé recuit Echantillon Non déformé  Echantillon Non déformé  Echantillon déformé
recuit soudé soudé

Echantillons

Figure V1.7 : Histogramme de dureté Vickers des échantillons (non déformé, déformeé,
soudé déformé, soudé non déformé, non déformé et déformé apreés recuit).

Les duretés obtenues dans les échantillons avant et aprés déformation (Tab. VI1.2-7)
montrent que la déformation a influencer sur la valeur de dureté Vickers. Les échantillons ayant
subi une déformation ont une plus grande dureté par rapport aux éprouvettes qui n’ont pas subi
de déformation, cela est di au raffinement de grains des éprouvettes qui ont subi une
déformation par ECAP. Les duretés obtenues sur la coupe de la zone de soudage des éprouvettes
déformés et non déformé apres soudage, ont montré une diminution remarquable des valeurs
de dureté, ceci est expliqué par I’influence de la température (600°C) lors de soudage qui as
provoqué le grossissement de grains ou on trouve une diminution de longueur de joint de grains.
Les duretés obtenues sur la coupe de la zone centrale des éprouvettes déformés et non déformé
apres recuit, ont montré aussi une diminution de la dureté, dans ce cas la température de mise
en solution permet le retour a I’état initial avant traitement thermomécanique laminage a chaud

et a froid.
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Tableau V1.2 : Dureté Vickers des échantillons non déformé.

i . Kg Dureté Vickers
Echantillons Dureté Vickers ( — F)
e Moyvenne
ECHND1 |115.85|118.25| 123.48 | 111.26 | 123.28 118.424
ECHND2 |119.32]120.46( 119.17 | 121.60 | 115.39 119.188
ECHND3 |118.10|121.83| 118.30| 118.50 | 120.77 119.50
Moyvenne 119.037

Tableau V1.3 : Dureté Vickers des échantillons déformé.

] . Kg Dureté Vickers
Echantillons Dureté Vickers { — F)
i Movenne
ECH D1 143.67 | 150.438| 153.99 | 153.99 | 146.99 149.815
ECH D2 153.32| 149.56 | 148.37 | 151.430| 153.39 151.214
ECH D3 154.14| 151.93 | 148.90 | 149.83 | 153.67 151.694
Moyenne 150.907

Tableau V1.4 : Dureté Vickers de I’échantillon déformé soudé.

Echantillon Dureté Vickers (F %) Dureté Vickers Moyenne

ECH soudé déformé |34.17 | 30.51| 31.07 | 32.41 | 31.88 32.008
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Tableau VI.5 : Dureté Vickers de I’échantillons non déformé soudé.

Echantillon Dureté Vickers (F i:;iz) Dureté Vickers Movenne
ECHsoudénon 4, 53133 80| 31.75|31.63 | 32.82 32.046
déformeé

Tableau VI.6 : Dureté Vickers de I’échantillons non déformé recuit.

Echantillon Dureté Vickers (F :::2) Dureté Vickers Movenne
ECH non déformé | ) ¢ | 34 60/ 41.665(30.493(31.71 36.071
recuit

Tableau V1.7 : Dureté Vickers de I’échantillons déformé recuit.

Echantillon Dureté Vickers (F

Kiz} Dureté Vickers Movenne

m

ECH déformé recuit [ 32.95|33.88| 33.50|35.83 | 35.88 34.408

V1.3 Caractérisation de la cinétique de corrosion :

Le suivie du potentiel de corrosion libre et la polarisation de tous les
échantillons a était effectué dans une solution de 0.3% en masse de NaCl Fig (V1.8-
9).

La Fig (V1.8) représente 1’allure des courbes du potentiel de corrosion libre (OCP) durant
la premicre heure d’immersion, dans la solution de 0.3% en masse de NaCl, de tous les
¢échantillons, le comportement de 1’échantillon déformé recuit présente une valeur du potentiel
d’environ -0.50V qui est plus grande que celle des autres échantillons qui ont des valeurs qui
varient entre -0.65V et -0.80V, I’échantillon déformé et soudé est le moins noble. L’échantillon
déformé et recuit est 1’échantillon le plus noble. Le suivi du potentiel de corrosion libre durant

les six jours montre que la stabilité de tous les échantillons n’est pas encore atteinte,
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Chapitre VI : résultats et interprétation.

I’échantillon déformé devient plus noble et 1’échantillon non déformé devient le moins noble

Fig (V1.9).

V1.3.1 Evolution du potentiel libre de corrosion durant 1 heure (OCP) :
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FigureV1.8

: Courbes de corrosion libre (OCP) des différents échantillons pendant une

heure d’immersion dans la solution de 0,3% en masse de NaCl.

V1.3.2 Evolution du potentiel libre de corrosion durant 6 jours (OCP) :
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FigureV1.9 : Courbes de corrosion libre (OCP) des différents échantillons pendant 6

jours d’immersion dans la solution de 0,3% en masse de NaCl.

La fig (V1.9) représente les courbes de corrosion libre (OCP) de tous les échantillons les
valeurs du potentiel de corrosion varient entre -0.50V et -1V.
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IV.3.3 courbes de polarisation apreés 1heures et 6 jours d’immersion dans la
solution de 0.3% en masse de NaCl :
Les courbes de polarisation sur la Fig (V1.10) montrent que 1’échantillon seulement

déformé est plus noble apres une heure d’immersion et apres 6 jours d’immersion. Par contre
1’échantillon non déformé est le moins noble aprés une heure et aprés 6 jours d’immersion. Ce
résultat est presque le méme que celui observé sur les courbes de potentiel libre de corrosion
(ceci est confirmé par le (tab V1.8)). Seul le potentiel de corrosion de 1’échantillon déformé et

soudé qui augmente apres six jours de corrosion.

La résistance de polarisation de 1’échantillon déformé est la plus grande, celle de

1I’échantillon déformé et recuit est la plus petite.

Polar aprés 1H et 6 jours d'immersion

Courant (A)

Potentiel (V)

FigureVI1.10 : Courbes de polarisation, apres 1h d’immersion et apres 6 jours dans une

solution de 0.3% de NacCl, i=f(E) de tous les échantillons.
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V1.4 Détermination du potentiel de corrosion et de la résistance de
polarisation sur les différentes courbes de polarisation :
V1.4.1 Potentiel de corrosion :

Tableau V1.8 : potentiel de corrosion aprés 1 heure et aprés 6 jours de tous les

Ech déformé recuit

échantillons.
Ecorr en Volt aprés 1 . .
Echantillons heure Ecorr en:. olt apres 6 jours
as . d’immersion
D’immersion
Ech ND -0.7876 _0.9436
Ech D -0.671 -0.7123

-0.758

-0.7911

V1.4.2 La résistance de polarisation :

Tableau V1.9 : la résistance a la polarisation des éprouvettes (non déformés, déformés,

soudés, éprouvettes recuit).

Echantillons Résistance a la polarisation Résistance a la polarisation
Aprés 1H Aprés 6 jours

Ech D 20553.388 36065.573

Ech ND 79136.690 25345.622

Ech soudé déformé 3558.718 12765.957

Ech déformé recuit 14341.5906 5461.767
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Conclusion générale
En se basant sur les microstructures, la dureté, et les tests de cinétique de corrosion (OCP,

et le tracé des courbes de polarisation) des différents échantillons avant et apres corrosion nous

avons tiré les conclusions suivantes :

1)- Une corrosion localisée a été observeé sur tous les échantillons (D, ND, NDS, DS,

DR, DRS), une corrosion généralisée a été observée surtout sur les échantillons soudes.
2)- Une corrosion autour de la zone de soudage par diffusion a été observée.
3)- Le soudage par diffusion a été obtenu sous une contrainte de 30 kN a 600 °C.

4)- Les échantillons ayant subi une déformation ont une plus grande dureté par rapport

aux échantillons qui n’ont pas subi de déformation.

5)- Les courbes du potentiel de corrosion libre montre que 1’échantillon déformé recuit
est le plus noble apres une heure et six jours de corrosion et 1’échantillon déformé et soudé est
le moins noble aprés une heure de corrosion. Par contre 1’échantillon non déformé devient le

moins noble apres six jours de corrosion.

6)- Les courbes de polarisation montrent que 1’échantillon seulement déformé est plus
noble aprés une heure d’immersion et aprés 6 jours d’immersion. Par contre 1’échantillon non
déformé est le moins noble aprés une heure et aprées 6 jours d’immersion. Ce résultat est presque

le méme que celui observeé sur les courbes de potentiel de corrosion libre.

7)- La résistance de polarisation de 1’échantillon déformé est la plus grande, celle de

I’échantillon déformé et recuit est la plus petite.
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