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INTRODUCTION GENERALE

La surface est le siege des interactions entreolisheset son environnement et
des réactions qui en résultent. Le traitement déace (par dépots, traitements de
conversions...etc.) ne se limite pas a la proteatmmtre I'usure ou la corrosion, mais
s’élargit a bien d’autres domaines, tels que I'éfabon de surfaces luminescentes,
bactéricides, anti-adhésions, autonettoyantes,adg¢el performances thermiques ou

mécaniques, etc.

L’anodisation de l'aluminium est une opération gpiar le moyen d'un
processus électrolytique, substitue a la couchkimiae qui recouvre naturellement
I'aluminium, une couche d’alumine environ 300 fplas épaisse (donc plus résistante

a I'abrasion, I'usure et la corrosion).

La couche d’alumine AD; obtenue en milieu acide sulfurique a une structure
poreuse, I'existence de pores est avantageusdea@eemet la coloration de la couche
d’alumine qui est, naturellement, transparente neblore en raison de sa faible
épaisseur (10 a 20m). Pour cela, il suffit de déposer au fond deepales pigments
colorés puis de colmater I'entrée des pores posuras une bonne stabilité a

'ensemble.

Le support bulbe du thermostat d’'un réfrigérateDHEM est une piéce qui
travail dans un milieu humide et riche en chloreurPaugmente sa résistance a la
corrosion une anodisation de la surface est effeglar une entreprise privé pour

I'entreprise ENIEM.

Dans ce travail nous caractérisons la résistanieecarrosion de cette piece,
avant et aprés anodisation, dans une solutioibke feoncentration de 0.3% de NacCl.
La caractérisation de la corrosion a été réalidéade des testes de corrosion tels que,
le test de corrosion libre qui nous permet de megde potentiel de corrosion et la
densité de courant au cours de la corrosion libregst de corrosion sous un potentiel
imposé de 1,6V.
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L’analyse par microscopie optique et électroniqaidsmlayage nous ont permis
de d observer la surface des échantillons avaapets anodisation et avant et apres

corrosion.

Le teste de micro dureté Vickers nous a permetaijaer I'état de contraintes

de la surface avant et apres anodisation et ainagis des trous perce sur la piece.
De ce fais notre travail est subdivisé en deuxgmart

La premiéere partie est bibliographique comprenanixdchapitres : Le premier
chapitre traite 'Aluminium et ses alliages ainsedes différentes formes de corrosion
rencontrées. Le deuxieme chapitre résume la pegsemidu principe de I'anodisation
des alliages d’Aluminium, les différents procédémptoyés, le mécanisme de
croissance du film d’alumine ainsi que l'influende différents paramétres pour une

meilleure maitrise du traitement.

La deuxieme partie est expérimentale : Engendreetdmiques expérimentales
de caractérisation mécanique et électrochimiquiesédis, ainsi que l'analyse et la

caractérisation des pieces anodisées et non @&esdis

En fin nous avons conclues notre travail par wrekision générale.
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CHAPITRE I : L’ALUMINIUM ET SES ALLIAGES

Introduction :

L’Aluminium est un élément métallique dgmbole Al et de numéro atomique 13. Il
appartient au groupe Il A (colonne 13) du tablpaudodique et son état d’oxydation le plus
stable est + 3. C’est I'élément métallique le @bsndant dans la crodte terrestre.
|.1- Historique :

L’Aluminium figure comme le troisieme élément dédbrce terrestre en quantité,
apres I'Oxygene et le Silicium. Il est le métalgkis récemment découvert puisqu'il n'est
utilisé industriellement que depuis la fin du XIXf&cle. Son existence ne fut prouvée qu’en
1808 par I'électro chimiste Sir Humphrey Davy, ¢jappelle «Aluminium », en électrolysant
des sels fondus d’Aluminiufd].

Il a fallu attendre 1825 pour que Hans Christiamst®el isole pour la premiére fois
I’Aluminium par une réaction chimigue impliguant amalgame (mélange) de Potassium
sous forme d'une poudre grise contenant encoretrésegrande quantité d'impuretés. En
1827, le chimiste allemand Friedrich Wohler obtette méme poudre grise d'’Aluminium
contenant cependant moins d'impuretés. Entre 182AB45, Friedrich Wohler améliore le
procédé d’'Oersted en utilisant le Potassium métadli Il est le premier a mesurer la densité
de I’Aluminium et a montrer sa légereté. En 18®4chimiste francais Henri Sainte- Claire —
Deville (S.C.D) obtient le métal en réduisant ldd@hre d’Aluminium par le Sodium. Avec
le soutien financier de Napoléon Ill, S.C.D crée wsine expérimentale a grande échelle et
expose I'’Aluminium pur a I'Exposition universelle &aris en 1855.

Ce n'est qu’en 1886 que la production commerciald Aduminium débuta suite a la
découverte simultanée de Paul Louis Toussaint HiéeauFrance, et Charles Martin Hall aux
Etats Unis du procédé d'électrolyse de lI'oxyde dwlnium dissous dans un bain de
cryolithe en fusion. C.M. Hall monte en 1888 unamegour la Pittsburgh Réduction Co qui
deviendra en 1907 I'Aluminium Company of America. production mondiale de celui-ci fut
de 6000 tonnes en 1900 et a cru régulierement wtudapres 1950 pour atteindre une
production mondiale actuelle de 20 O00[R].
|.2- Elaboration de I’Aluminium :

L’élaboration de I’Aluminium consiste a extrair@alimine pure de la bauxite, puis la
réduire en Aluminium pur par électrolyse. Le cydefabrication est celui du procédé Bayer,
breveté en 1887 et toujours en senfitp Le seul minerai utilisé pour la production de
I’Aluminium est la bauxite, elle contient : 45 a @ d’alumine, 20 a 30 % d’oxyde ferrique

FeOs, le reste est formé de silice, d’'oxyde de Titand’'eau. Les réserves en bauxite, tres
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importantes, peuvent assurer 200 années de produati rythme actuel. Les lieux de
production se trouvent en Australie, a la Jamaigué;uinée et au Brég8].

L’Aluminium et ses alliages occupent la premiéracpl de la métallurgie des métaux
non ferreux avec 25 millions de tonnes de consommanhondiale annuelle. Ce métal doit
cette place a un ensemble de propriétés qui eruformatériau remarquable.

Le développement des applications de I'Aluminiumset alliages, la croissance
réguliere et soutenue de la consommation, s’exglijpar plusieurs propriétés qui sont
autant d’atouts décisifs dans le choix des utidiges, en particulier dans le domaine de
transport, le batiment, l'industrie électrique’etriballagg4, 5].
|.3- Caractérisation de I’Aluminium et ses alliages :

Le développement des applications de I'Aluminiundetses alliages s’explique par
plusieurs propriétés, en particul[@i :

[.3.1- La légérete :

L’Aluminium appartient a la famille des métaux légeet de plus présente des
caractéristiques mécaniques tres élevées. Son gmasque est égal a 27 uma. Il est I'un des
métaux les plus répandus sur la surface de la; telus que le Fer, le Cuivre et I'Acier qui
sont réputés étre les métaux les plus communsst ltrés utilisé aussi dans les transports
terrestres rapides TGV et maritimes, et de plugplels dans l'automobile. Bien que cet
élément ait une grande diffusion (plus de 7% despasants de la lithosphére), a cause de sa
forte réactivité, surtout avec I'Oxygéne, il estqant d'une facon trop dispersée et jamais a
I'état élémentairgs].

[.3.2- La conductivité thermique :

L’Aluminium non allié a une excellente conductiviteermique, de I'ordre de 60 % de
celle du Cuivre. Il fond a 660°C et bout a 2500°@ ¢haleur de vaporisation est de 10780
kJ/kg. Les applications des échangeurs en Alumirsemt trés nombreuses : automobiles,
véhicules industriels, aéroréfrigérants, climaitsat dessalement de I'eau de mer, énergie
solaire...etc][1, 4, 6].

[.3.3- La conductivité électrique :

La conductivité électrique de I'’Aluminium est derdre des deux tiers de celle du

Cuivre (237 W/m. k a température ambiante). L’Alaiam est tres utilisé dans les postes de

connexion des réseaux aériens haute et moyenriert¢s3].
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[.3.4- La tenue a la corrosion :

L’Aluminium et ses alliages ont en général une Mortenue a la corrosion
atmosphérique, en milieu marin, urbain, industti&\luminium est utilisé de fagcon courante
par les architectes, aussi bien dans les édifiebBgs (Grande Arche de la défense, Pyramide
du Louvre) [6], que pour les habitations individuelles. Tout dfrant de nombreuses
possibilités de formes et de traitements de surflesestructures de batiment en Aluminium
demandent peu d'entretien et résistent bien datenips. Cette bonne tenue a la corrosion
alliée a sa faible densité lui a permis un dévetopgnt large des applications dans le
batiment6].

[.3.5- La diversité des alliages d’Aluminium :

Les alliages d’Aluminium sont trées nombreux et @arguant a leur composition, a
leurs propriétés et a leurs usages.
1.3.6- La facilité de mise en ceuvre :

Les alliages d’Aluminium se prétent bien aux tegnes d’assemblages telles que :
soudage, boulonnage, rivetage, collage..[3tc

|.4- Les alliages d’Aluminium :

[.4.1 Généralités :

Les propriétés mécaniques de I'Aluminium sont léed, elles peuvent étre
considérablement améliorées par addition délémetitdliiages, toutefois, aux dépens
d’autres propriétés telles que la ductilité, laisemce a la corrosion, les conductibilités
thermiques et électriques... etc.

[.4.2 Constitution des alliages d’Aluminium :

lIs sont constitués d’Aluminium (élément de bage) e
» d'éléments d’alliages;
» d'éléments d’addition;

o diimpuretés][1, 2]

1.4.2.1 Eléments d’alliages :

lls sont ajoutés en quantités de 1 a 7 % pourllieg@s de corroyage, et jusqu'a 20 %
dans les alliages de moulage. Ces éléments sddtilge, le Silicium, le Magnésium, le
Manganése, le Zinc et des associations Mg + Sit Efg et Zn + Mg + Cu. Certains de ces

éléments peuvent étre ajoutés simultanérfignt
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1.4.2.2 Eléments d’addition :

lls sont ajoutés souvent en plus faibles quaniigds générale moins de 1%) pour
améliorer certaines propriétés, mais sans chargardupe d’appartenance, telle que la
finesse des grains, la trempabilité et la soudabilies éléments d’addition classiques sont : le
Fer, le Chrome, le Nickel, le Titane, le PlombeeBbre[2].
1.4.2.3 Impuretés :

Les impuretés contenues dans cesgeflissont importantes car elles modifient,
volontairement ou non, les diverses propriétés mderiau. Le Fer et le Silicium sont les
deux principales impuretés, le rapport Fe/Si esiren de 2 % pour la plupart des alliages
d’Aluminium.

- Le fer : c’est une impureté naturelle du silicium et @Gduminium. Il fragilise la
piece produite par formation de composés interiiggias durs et fragiles qui peuvent
faciliter l'amorcage d’une fissure par décohésiors d’'une sollicitation mécanique. De plus,
il gene l'alimentation en métal liquide des piédasis le moule par formation de plaquettes
d’éléments intermétalliques , Pour avoir de bonpespriétés mécaniques, sa teneur est
limitée "a moins de 0.14% dans les alliages de renfusion dits a haute pureté ; le chrome
et le manganésent sensiblement les mémes effdt3] .

1.4.3 ROle des principaux constituants :
[.4.3.1 L'aluminium Al :

L'aluminium est le principal composant des alliaggduminium. Sa proportion est
généralement comprise entre 99% pour l'alliageat& s1000. Il est obtenu industriellement
par réduction électrolytique, a partir de l'alumirie méme extraite de la Bauxite. Il a
particulierement participé au développement des em®y de transport modernes,
principalement & cause de sa faible masse volumigumeasse volumique:2,7g/cnf) : &
volume égal il permet d'obtenir, des piéces trois imoins lourdes que si elles étaient
réalisées en acier ou en cuivre. Il & une tres éoasistance a la corrosion. C'est cependant
un métal relativement mdu]. L'utilisation d'aluminium en alliage avec les asteléments
qui sont cités ci-dessous améliore ses caractpregi mécaniques. Dans les normes
définissant les différents alliages il existe unnimum et un maximum pour certains
éléments, qui caractérisent l'alliage, et uniquémem maximum pour les autres (les

impuretées)4].



CHAPITRE I : L’ALUMINIUM ET SES ALLIAGES

Alliages % Si |Fe|[Cu|Mn |Mg | Cr|Zn | Ti |Tl+zr Autres Al
Chacun Total

Aisivg | MM 07 g 5l01] 04 98165 02| 0.1 0.05| 0.15| le reste
Maxi 1.3 10| 1.2

Alcuamg | MInt | 02142135 04) 0414 4 15 o5 <0.25| 0.05| 0.15| le reste
Maxi | 0.8 45 1.0| 1.0
Mini 2.6

AlMg3Mn 04|04 0.5 0.310.2{0.15 0.05| 0.15] le reste

. 0.1

Maxi 3.6

acuamgt | MM | o505/ 38 93| 12| 01 |0.25015 <0.2| 005| 0.15 Iereste
Maxi 49| 09| 1.8

aznsMgcu | MM | 04|05/t 03] 21|98 SY 0ol <02] 005 le reste
Maxi 2.0 2.9|0.28| 6.1

Tableau 1.1 :La teneur mini et maxi des éléments d’addition eltains alliage$]

1.4.3.2 Le cuivre Cu :

Le cuivre contribue pour améliorer considérablenlest aptitudes a l'usinage des
pieces réalisées y compris dans le cas ou ellesoné pas traitées thermiquement. A
l'inverse, le cuivre est défavorable a la tenua adrrosion de la piece. Une protection de
surface (peinture, anodisation) est souvent néceddh De plus, les alliages aluminium-
cuivre dans lesquels la teneur en silicium est faidde sont assez facilement sujets a la
crique (amorce de rupture) si le refroidissemerst denderies est mal contrélé, ou bien
lors du traitement thermique si certaines pitoas ne sont pas prises (éviter que
les piéces se touchent entre elles, notamrfgnt
1.4.3.3 Le silicium Si :

Le silicium est présent dans la majorité des asagour fonderie. Sa principale
caractéristique est d'améliorer la coulabilité datah et, par conséquent, de limiter les
risques de criqudd]. Par le passé, les alliages a fort pourcentageilidaurm étaient les
préférés de fondeurs, mais le moulage en sabldasa phimique a permis d'obtenir la
majeure partie des pieces avec des teneurs anrsilpdus faibles.

Aujourd’hui, on choisira de préférence des alliagefort pourcentage de silicium
pour obtenir des pieces aux formes complexes esfikn revanche, le silicium diminue

l'usinabilité de la piéce et rend plus difficilettaitement anodique de décorat[6ih
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1.4.3.4 Le magnésium Mg :

Le magnésium est le principal agent d'amélioraties caractéristiques mécaniques
des alliages d'aluminium
1.4.3.5 Lezinc Zn :

Le zinc augmente les caractéristiques mécaniqud&liiage. Dans une nettement
moindre mesure que le cuivre, le zinc diminue wnlpdenue a la corrosig4].
1.4.3.6 Le titane Ti, et le bore :

Sa principale propriété est d'affiner le grain détah ce qui a aussi une influence
bénéfique sur les caractéristigues mécaniques. Bien les alliages disponibles sur le
marché contiennent déja du titane, certains forsdewr ajoutent, additionné d'un peu de
bore, un peu avant de couler les piéces, pour areéliaffinageg4].
1.4.3.7 L'antimoine Sb, le sodium Na et le strontim Sr :

Ces trois éléments ont des propriétés analoguesjuis sont incorporés a un
alliage aluminium-silicium, mais ne doivent pasétrélangés.

lIs permettent la modification de la structure deutectique (dans le cas de
I'antimoine, on parle plutét de pré-affinage). Bfete lors de la solidification, le silicium
de l'eutectique Al-Si croit normalement sous fore@ellaire. S'il est modifié, il croit sous
forme fibreuse (or'appelle I'eutectiqueglobulaire), ce qui participe a l'amélioration des
caractéristigues mécaniques, surtout pour les piemaées au sabjé,4].
l.4. 4- Alliages d’aluminium :
1.4.4.1 Les alliages de corroyage

- a) Série 1000: 'aluminium :

Dans cette série, en principe sans ajout d'élement®bserve la présence plus ou
moins importante d'impuretés. Les deux dernierffreki de la désignation indique le degré
de pureté en donnant la valeur des décimales aeajau99% (exemple : l'alliage AA1050
contient 99.5 % d'aluminium)10]. Parmi ces nuances, l'alliage AA1050 est le plus
représenté. Il est utilisé dans de tres nombrewggdications et souvent pour des
applications de grande consommation: cuve, échanbatdage pour batiment, emballage,
matériel ménagdtl0]. Les alliages dits raffinés contiennent plus d®994 d'aluminium. lls
trouvent leurs applications principales dans I'stda de I'électronique ou de l'optique:
condensateur, microprocesseur, pieces de réfled@ans ces deux cas, la présence
d'impuretés peut provoquer des erreurs ou des pakimedes représentants de cetisse

d'alliage est le 1199].
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_ ) ) _ | Autres
Alliage Si Fe | Cu| Mn | Mg | Cr| Ni| Zn Ti | Zr+Ti
chaque
1050 | Max| 0.25| 0.40| 0.05| 0.05| / /| 1| 0.07| 0.05] /
1199 | Max| 0.006 0.006 0.006 0.002 0.006 /| / | 0.006 0.003 / 0.002

Tableau 1.2: Composition chimique des aluminiums 1050 et 1199.
*Les concentrations sont en pourcentage massique.

-b) Série 2000: les alliages aluminium cuivre :

L'élément d'alliage de la famille 2000 est le ceigCu) les alliages ont de bonnes
caractéristiques mécaniques notamment a I'étafpprerevenu ou maturé. Pour cette raison
on les retrouve souvent dans les applications aétaues. lls présentent également de
bonnes aptitudes a le tenue a chaud et pour lelleidge. En revanche, ils ont une
résistance a la corrosion faible en atmosphéreosiwe du fait de la présence du cuivre
[6]. Ces alliages ont de nombreuses applications emadtique et en mécaniquée 2017
anciennement appelé en Frandaralumin sont utilisé pour ces bonnes aptitudes a
l'usinage En revanche ses caractéristiques mécaniques sontnmesfd]. L'alliage 2024 a
de meilleures caractéristigues mécaniques que l&7,26race a un taux plus élevé en

magnésium, il présente une bonne tenue a la tén@édistance a la propagation des fissures)

Alliag M | C |, . | Zr+T |Autres | Autre

- Si | Fe| Cu |Mn Ni|Zn | Ti Al
e g |r i |chaque s
2017 Min.|0.20| / |3.50/0.400.4Q / |/ | [ | / / / / Le
Max.| 0.80|0.70 4.50{1.001.000.10 / |0.25 / | 0.25| 0.05| 0.15|reste
2024 Min.| / | / [3.80[0.302.2Q / |/ | [ | [ / / / Le
Max.| 0.50/0.50 4.90|0.901.800.1Q / |0.250.15 0.20| 0.05| 0.15|reste

Tableau 1.3: Composition chimique des alliages d’aluminium 2@12024.

*Les concentrations sont en pourcentage mass$&jue

- ¢) Série 3000: les alliages aluminium manganese :

L'élément d'alliage de cette série est le manga(deg Pour certains alliages de
cette famille, le taux de magnésium (Mg) est redtient important, on peut parler
d'alliage aluminium manganése magnésium (Al-Mn-Migg. manganese a pour effet
d'augmenter les caractéristiques mécaniques. De gour améliorer les caractéristiques

mécaniques de ces alliages,est possible de jouer sur le taux de cuivre (jusqu'a 0,20
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%) [4]. Ces alliages sont caractérisés par une tres bapiitede a la mise en forme, une
bonne soudabilitét une bonne résistance a la corrosidih L'alliage le plus représentatif
de cette série est le 3003. L'alliage 3004 a aussimeilleure résistance mécanique
grace a lapport de magnésium. On peut regalement que certains alliages de
cette série ont été mis au point pour étre émai#é89 par exempld}]. Les applications
de ces alliages sont les emballages (3004 : boigsdn, conserve), la chaudronnerie grace
aux bonnes caractéristiques a lI'emboutissagesttfétaénager, le batiment.

Aliage| / | Si | Fe | cu | Mn | Mg |Cr|Ni| zn |Tilzr+Ti| Aulres | Auties
chaque| total

Min| /| 710082100 /|/ /| 7|/ / / L.

3003 | Max 69 0.70 0.20 .50 / |/ |/ |0.10/ | 7 0.05 | 0.15| reste

Min| /| 7| 7 |1o0dosd/ |/ | 7|/ J / .

3004 Max| 33 0.70 0.25 1.50 1.39/ | / |0.287 | 7 0.05 | 0.15| reste

Tableau 1.4: Composition chimique des alliages d’aluminium 3@93004

- d) Série 4000: les alliages aluminium silicium
L'élément d'alliage de cette série est le silici{81). Les alliages de la série 4000
sont nettement moins utilisés que les alliagesadé®gs séries.
On peut distinguer :
- Les alliages bas silicium (taux inférieur a 2%) qaint utilisés pour la soudure et
également pour des ustensiles émaillés (alliagé}400

- Les alliages haut silicium (taux compris entre 3.&t%).

) ] ] . | Autres|Autres
Alliage Si| Fe| Cu| Mn| Mg| Cr | Ni| Zn| Ti| Zr+Ti Al
chaque total

Min.| 0.80 0.50 / / / I/ I / / / Le reste
4006

Max. 1.20 0.80 0.10 0.05 0.013 0.20 / | 0.0 / / 0.05 0.15

Min.| 450 / / / / A /{1 / / / Le reste
4043

Max. 6.00 0.60 0.30 0.15 0.20 /| / |0.1Qq / / 0.05 0.15

Tableau 1.5: Composition chimique des alliages d’aluminium 4@9@043.
- e) Série 5000: les alliages aluminium magnésium :

L'élément d'alliage est le magnésium (jusqu'a 5%gs alliages ont des

10
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caractéristiques meécaniques moyennes qui augmeanentle taux de magnésium. lls ont
une bonne aptitude a la déformation. Cette aptiidginuant si le taux de magnésium
augmente. lls ont aussi un excellent comporteradatsoudure et a ce titre ils sont utilisés
en chaudronnerie soudure. lls ont également uncbmportement aux basses températures.
et un bon comportement a la corrosion qui justi@&ar utilisation dans les applications
marines. Cependant, une exposition a la tempérdtumartir de 65°C) peut générer des
problémes de corrosion extrémement importants. l&@mene augmentant avec le taux
de magnésium. lls sont également utilisés pouaites applications de décoration grace a
un bon comportement aux traitements de surfacel{gaiion, brillantage4].

lIs sont utilisés dans la construction navaletdedport, I'industrie chimique.

Autres| Autres

Alliage Si |Fe |[Cu [Mn Mg |Cr |Ni|Zn | Ti [Zr+Ti Al
chaque total
5005 Min. / / / /1050 /|1 / I / / Le
Max.| 0.30 0.7 0.20 0.20 1.1 0.20 / | 028 /| [/ 0.05| 0.15] reste
5086 Min. / / /1 0.2Q0 3.50 0.0§ / / A / / Le
Max.| 0.40 0.5Q0 0.1 0.790 4.50 0.25 / | 0.25 0.1§ / 0.05| 0.15] reste

Tableau 1.6: Composition chimique des alliages d’aluminium 5@95086

- f) Série 6000: les alliages aluminium magnésiumlisium :

Les éléments d'alliage de cette série sont le nsagmé(Mg) et le silicium (Si).
Cette famille d'alliage a une grande importanceustielle. Elle est tres utilisée pour les
profilés [6]. lls ont une de trés bonne aptitude a la déformatffilage, matricage
principalement) et & la mise en forme a froid &atf'érecuit. Leurs caractéristiques
mécaniques sont moyennes inférieures a celles dmgea 2000 et 7000. Ces
caractéristiques peuvent étre augmentées par @uadig silicium qui donnera Iprécipité
durcissantMg,Si. Ces alliages présentent aussi une extelleésistance a la corrosion
notamment atmosphérique, et se soudent tres boewlfse a I'arc ou brasage). On peut les
diviser en deux groupef]. Un groupe dont les compositions sont plus chargges
magnésium et silicium (6061, 6082 par exemple)sdat utilisés pour des applications de
structure (charpente, pyléne.[6).

Une deuxieme catégorie moins chargée en siliciumpgu conséquent aura des
caractéristiques mécaniques plus faibles. C'estake du 6060 qui permettra de grandes
vitesses de filage mais qui aura des caractanestignécaniques plus faibles. Il sera utilisé
par exemple en décoration et ameublement, memisétalliqud6].
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Alliage Si| Fe| cu| Mn| Mg| cr | Ni| zn| Ti|zr+Ti | AUlES| Autres)
chaque total
s050 |LMin| 0.08 010 7| 7038 7| 7| 7| 7| 7 ] I | Lo resto
Max] 0.60] 0.30 0.10 0.10 0.60| 0.05 / | 0.15 010 0.05 | 0.15
sogo | Min| 070 /| /040 060 /| /| 4| 1| / ) | Lereste
Max] 1.30] 0.50 0.10 1.00| 1.20| 0.25| / | 0.2 0.1/ 0.05| 0.15] Le reste
o101 IMin 030 /| /| /038 [ 7| 1| /| I / | Lo roste
Max] 0.70] 0.50 0.10 0.03 0.80| 030 / | 044 /| 0.05| 0.15

Tableau 1.7. Composition chimique des alliages d’aluminium 6@®82 et 6101.

- @) Série 7000: les alliages aluminium zinc :

L'élément d'alliage de cette série est le zinc .(Blpbalement, ces matériaux ont de
trées bonnes caractéristiques mécaniques ; ce smtalliages d'aluminium a haute
résistance. Malheureusement ces tres bonnes @astiqgues mécaniques sont obtenues au
détriment de la résistance a la corrosifd®]. Pour retrouver une bonne résistance a la
corrosion, il faut effectuer ce qui est appelé unrevenu ou revenu a double pallier. Ce
traitement se paie par une baisse des casticfges mécaniques. Ces alliages se divisent
en deux groupes : les 7000 avec addition de ceivtes 7000 sans addition de cuiiég

» Lesalliages 7000 avec cuivre :
Ce sont eux qui ont les meilleures résistances migees. Le sur-revenu fait baisser
les caractéristigues mécaniques d'environ 20 %idda le plus connu de ce groupe est le
7075 utilisé en aéronautique, armemsport.

» Lesalliages 7000 sans cuivre :
En les comparants avec les alliages avec cuivie, oitt de moins bonnes
caractéristiques mécaniques mais une meilleursta@ésie a la corrosion. Certains comme
le 7020 présentent également de bonnes aptitudesoadure.

Alliage Si | Fe |CulMn Mg | Cr |Ni|Zn | Ti | Zr |Zr+Ti Autres | Autres Al
chaque total
2020 Min.| / / |/ ]0.051.00/0.10] / [4.00] / |0.08 0.08 | / / Le reste
Max.| 0.35/0.40|0.20 0.50{1.40/0.35| / |5.00] / [0.20] 0.25| 0.05| 0.15
2075 Min.| / /[ 11.2Q0 / ]2.10/0.18] / |5.10 / / / / / Le reste
Max.| 0.40/0.50|2.00 0.30/2.90(0.28| / |6.10/0.20] / / 0.05 | 0.15

Tableau 1.8: Composition chimique des alliages d’aluminium 7@23075.

1.4.4.2 Les alliages de fonderie

- a) Les alliages Aluminium-Cuivre Al-Cu série 20 00 :

Les alliages aluminium-cuivre sont largement w@giglans I'aéronautique du fait de
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leurs excellentes caractéristiques mécaniqueseudebonne aptitude a l'usinage, et états de
surfaces de trés bonne qualité obtenu sur lesepartinées. L'alliage le plus représentatif de
cette série est AIGMgTi (21000) dont la désignation métallurgique @ief legerement de
sa désignation chimique AUS5GT du fait que la cotregion en cuivre est comprise entre 4,2
et 5%. On peut citer aussi 'AlGTi (21100), dont la composition chimique est proomas

qui ne contient pas de magnésium.

- b) Les alliages Aluminium-Silicium Al-Si série 40000 :

Les alliages aluminium-silicium sont les plus amprés a la réalisation des pieces
de fonderie. De nombreuses nuances existent, sbaven adjonction de magnésium et de
titane. Certains alliages de cette série contienaassi du cuivre, ce qui permet d'associer
les propriétés du silicium et du cuivre, et d'obteminsi des alliages ayant de bonnes
caractéristiques meécaniques et une tres bonneudtih l'usinage tout en évitant le

principal défaut des Al-Cu (série 20000), a salmnisque de criques.

- ¢) Les alliages Aluminium-Magnésium Al-Mg sérié0 000 :

Les alliages aluminium-magnésium sont beaucoup snaiilisés que les AlISi ou
méme les Al-Cu. Il s'agit d'alliages pauvres eicigin, auxquels la teneur en magnésium
(comprise entre 3% et 10% suivant les nuancedeomomine bonne résistance mécanique a
I'état brut. Comme exemple de cette série, on peet 'AIMg9 (AG9 ou 51200) qui est
utilisé principalement en moulage sous pressioastlparmi les AIMg les plus utilisés pour
réaliser des piéces de fonderie.

On peut aussi citer I'AI-Mg20 (AG20, sans deésigmathumeérique) qui n'est pas a
proprement parler un alliage de fonderie, mais lliage meéere que le fondeur ajoute a ses
bains de métal en fusion. Les ajoutées sont entitgialeterminée en fonction des analyses
spectrométriques. Elles servent corriger la teresumagnésiundes alliages qui seront
coulé[6].

- d) Les Al-Zn - Alliages Aluminium-Zinc, série 70000

Le principal représentant de cette série assexz@aante en fonderie est I'Algvig
(AZsG ou 71000). Il est principalement utilisé en mgelasable par gravité, avec
refroidissement controlé aprés solidification (tpErau démoulage) et vieillissement naturel
(maturation). On peut citer aussi I'AlgBisMg (AZ10S¢G, sans désignation numeérique)
peu utilisé lui ausqdR7]. Les alliages aluminium-zinc sont beaucoup plusraas en

produits de corroyages qu'en fondgép
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1.4.5 L'alliage AA1050: [4]. [27]

L’alliage AA1050 appartient a la série 1000, c-a-dire un alliage d’aluminium sal
élément d’addition et ne comportant que les img@srdéér et silicium. Il s’agit d'uralliage
dont la pureté est supérieure a 99,5%. Il est delativement homoge

La combinaison avec les impuretés peut, toutefom)duire a la formation c
différents types de phases intermétalliq

- une phase stable Ale
- des phases metastablessFe, AkFg, AloFe et enrichies en siliciuna-Al-Fe-Si, B-
Al-Fe-Si, AlFeSi, ALFeS,.

Dans tous les cas, ces phases contenant du ferséicilm sont plus nobles que la mat.

I.5- Corrosion del'aluminium et ses alliages
L’Aluminium est unméta amphotere et donc capable dedsssoudr a la fois en

e . + . . - N
milieu acide, sous formezé\l3 , et en milieu alcalin sous forme dian AlIO2. Il trés

oxydable(E=-1,66 V) maisqui doit sa bonne résistance a la corrosioa formation a sa
surfaced’'une couched’oxyde d’Aluminium (alumine). Il en résultains la passivation du
métal. Cette couche d’oxydss stable dans un domaine dont le pHa@shpris entre 4 et 9.
Elle est insoluble et assuae métal une excellente protection. Rantre dans les solutions
fortement acides ou alcaéis I'’Aluminium et ses alliages sont violenem attaqués comme
le montre le diagramme drRourtaix (figure 1.3 [10, 11]

10 7%

05

E(V) 05 7]

1.0 AlO;

Passivile

-1.5

20

=25

P vy rnrr T rrna
2101723456789 101112131415
pH

Figure I.1 : Diagramme de Pourbaix- pH de I'Aluminium dans l'ec.
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Dans ces milieuxjes alliages d’Aluminium sont naturellemepiassifs. Toutefois,
en présence de Chlorurésu d'autres halogénureq)Ll], certainsalliage: d’Aluminium
peuvent subir divers types derrosion sous plusieurs formes plus ooime visibles a I'cell
nu: corrosion geénéralisée, corrosion par piglres, sion sous contrainte...etc. |
prédominance d’une fornae corrosion dépendra d’un certains nomébedacteurs relatifs au

métal, au rilieu et aux conditions dmploi [10].

I.5.1 Différentes formesde corrosion de I’Aluminium :
L'Aluminium ne se corrode pas d'une maniére sppafi mais sous diverses forn

suivant des facteurs inhérents au métal (éléeméadtmdes) et au milie[12].

[.5.1.1 Corrosion généralisée (ou uniforme)

Elle se développa la méme vitesse en tous les points du métal feone de micrc
piglres de trés petit diameétre, de I'ordre du mitgtre. Elle se traduit par une diminuti
uniforme et réguliere de I'épaisseur de toute ldase du métal. Pour I'Aluminium, cet
formede corrosion se rencontre dans les milieux tredeacfpH < 4) ou trés alcalins (pH>
[12]. La vitesse de corrosion dépend beaucoup des i@sens dans la solutiost il existe
des exceptions aux limites de pH a l'intérieursgdeties on peut utiliser I’Aluminium : ain
résiste a la corrosion dans l'acide nitrique cotréefpH = 1) et dans 'ammoniaque (pH =:
[12]. Il existe naturellement, un certain nombre deptions a cette regle. L’Aluminium pe
ainsi se passiver en milieu acide si le pouvoirdat du milieu est trés éleve (par exen
I'acide nitrique fumant). La vitesse de la corrasimiforme est déterminée par la mesurt

la perte de poids en appliapt la relation de Faradi4]:

M=——m—mn
96500

-M : la masse en gramn

-A: la masse atomique du métal (27 pour I'’Aluminit
-I : lintensité en Amper

-t : le temps en secon

-n: le nombre de valence (3 pour I'Aluminiul
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[.5.1. 2 Corrosion par pigdre :

C’est une forme de corrosion trés localisée quec# I'Aluminium et ses alliages.
Elle se traduit par la formation des cavités micopsques dont le diameétre et la profondeur
dépendent de la nature de l'alliage, du milieucsifret du temps d'exposition. L'intensité
de la corrosion dans ce cas décroit en généeal lavtemps. Ceci s'explique par le fait que
les produits de corrosion (alumine hydratée) gémiénhange entre le milieu corrosif et le
métal (figure 1.2)12].

La corrosion par piqQres est évaluée selon traigres :

La densité, c'est a dire le nombre de piqlres m&Rd'unité de surface,
» La vitesse d'approfondissement

Eau de mer

Particule
intermétallique

-‘.5

=<—Oxvde

-r*_.é/’

L) o -
T

Figure 1.2 : Mécanisme de la pigUration de I'Aluminium.
[.5.1.3 Corrosion inter granulaire :

Certains alliages d'Aluminium sont sensibles aecéitme d'attaque. Elle est due a
I'existence d'hétérogénéités de composition de eplaas joint de grain en présence d'un

milieu corrosif[3]. La précipitation inter granulaire Al-Cu dangs lalliages au Cuivre

entraine une diminution de la teneur en cet élérdamldition de la zone adjacente au joint
de grain. Le précipité est alors plus noble quaégion voisine, ce qui provoque ainsi
une corrosion inter granulaire par effet galvanifgjeLa corrosion inter granulaire dans les
alliages au Magnésium (série 5000) est due adlattadirecte de la phase précipitée

Mg2Al3, lorsque celle-ci se présente sous la forme déseau continu de précipité

intergranulaire. Les alliages dont la concentratean Mg est inférieure a 4 %, ne sont pas
sujets a la corrosion intergranulajfel].
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[.5.1.4 Corrosion galvanique :

Lorsque deux métaux différents sont en contactrégee dans un milieu corrosif,
ils se forment une pile qui produit du courant ensommant le métal le plus électronégatif
qui constitue I'anode. La trés grande réactivitd’Ariminium donne une dimension toute
particuliere aux probléemes de corrosion galvanidtre effet, en dehors du Magnésium et
du Zinc, tous les métaux sont cathodiques par ragpbAluminium, et donc capables de
promouvoir une corrosion galvanique de celui-@. dontact électrigue avec des métaux
différents, ou méme avec d’autres alliages d’Aluomm doit étre étudié dans tous les
cas avec la plus grande attention. Les assemblages le graphite et les alliages
cuivreux sont a cet égard les plus dangeféik

En fait, la vitesse d’attaque de I’Aluminium dépend

» de la différence de potentiel entre les deux métugrésence;

» de la résistance électrique entre les deux métaux;

» durapport des surfaces cathode et anode;

e du milieu corrosif et plus particulierement de smductivité : 'eau de mer, de
tres faible résistivité (quelques Ohms/cm?) esttipaerement agressive a cet
égard;

» des possibilités de polarisation des deux méfalk

[.5.1.5 Corrosion feuilletante (ou exfoliation) :

C’est une forme de corrosion de certains alliag@dudhinium qui se propage
suivant une multitude de plans paralleles a lactioe de transformation (par laminage en
particulier), plans qui correspondent généralemamx frontieres de grains (corrosion
intergranulaire) ou aux alignements de constituargslubles. Le gonflement par les produits
de corrosion fait écarter les feuillets de métalttequé qui s’écartent de la surface du métal
comme les feuillets d'un livre, d’'ou le nom de azipn feuilletante. Cette forme de
dégradation se produit sur les alliages d'Aluminiden faible épaisseur ayant une texture
fibreuse. Il s'agit d'une corrosion intergranairparticuliére qui se manifeste par une
attaque des joints de grains suivant l'orientatienla texture. Ce type de corrosion touche
surtout les alliages au Cuivre de la série 2000080, elle est rarement rencontrée sur les

alliages au Magnésium (série 5000} ].
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[.5.1.6 Corrosion caverneuse :
C'est une forme particuliere de la corrosipar pigire. Elle est localisée dans
les recoins. Une acidification locale dans un caanfiné empéche la répartition

homogene des piqdres et de ce fait la corrosiaoseentre en un seul poid{.

[.5.1.7 Corrosion par érosion :

Elle se produit en présence d’'un fluide en mouvenmeette forme de corrosion est
liée a la vitesse de passage du fluide. Elle sactanse par un amincissement local du
métal qui prend la forme de rayures, de ravinemeaditndulations, toujours orientés dans

une méme direction, celle de I'avancement du fl[#¢le

[.5.1.8 Corrosion sous tension (contrainte) :

Les alliages d’Aluminium et plus particulierememug a haute résistance peuvent
étre sensibles a la corrosion sous tension lofdsgsdint dans certains états métallurgiques:
sous l'action combinée d’'une contrainte mécaniqued’an milieu corrosif, il se forme
des fissures dont la propagation toujours intdadfise peut conduire a la rupture de la
piece. Elle affecte surtout les alliages a plus3de% en Magnésium de la série 5000, les
alliages ayant un excés marqué en Si et les adliageCuivrg11].

1.5.2 Potentiel de corrosion des alliages d’Alumiam :
Le potentiel de corrosion (ou potentiel de dissohjt est le potentiel mesuré a une
électrode de référence dans un milieu choisi, tel klpau de mer ou une solution de NacCl.
Le potentiel de dissolution dépend de plusieursetas[1] :
* nature de la solution;
* nature de l'alliage;
» état de surface du métal;

e durée d'immersion.

Les éléments dalliage peuvent modifier le potdntide dissolution de
I’Aluminium dans les deux sens comme le montradart 1.3. Le Zinc abaisse fortement le
potentiel; c’est pourquoi les alliages de la familfOO0 ont les potentiels les plus
électronégatifs. Les alliages de la série 2000lempotentiels les moins électronégatifs. Les
potentiels de dissolution des principaux alliaged'aliage d’Aluminium sont indiqués dans
le tableau 1.912].
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Figure 1.3 : Influence des éléments d’alliage sur le potentetidsolution des alliages

d’Aluminium
. Potentiel . Potentiel
Alliage Etat (MV/ECS) Alliage Etat (MV/ECS)

1060 / - 750 3003 / - 740
1100 / - 740 5052 / -750

T4 - 600 6060 / -710
2014

T6 -690 7050 T7 -750

T3, T4 - 600 T6 -740

2024 7075

T8 -710 T7 - 750

Tableau 1.9 : Potentiels de dissolution des alliages de I'Alummi(dans NaCI57d/l
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CHAPITRE Il : OXYDATION ANODIQUE DE L’ALUMINIUM ET SES ALLIAGES

11.1 Introduction

Dans le cas des alliages d'Aluminium, la mise enreedes traitements de surface
nécessite une bonne connaissance des réactiongjebsmde surface, non seulement avec
I'Aluminium— métal amphotére, mais également aes@léments d'addition présents dans les
alliages. Les traitements d'anodisation sont lagggremployés comme moyen de protection
contre la corrosion, mais aussi pour apporter deprigtés de surface spécifiques a certains
usages. Il faut les considérer comme une partitdllatu comportement anodique de
I'Aluminium, ou les conditions opératoires et latura de ['électrolyte jouent un réle
important sur la qualité, la structure des couadipegd est possible de réaliser et sur leurs
propriétés d'usage. lls ne doivent en aucun casaégimilés aux procédés de revétement.
L'anodisation, selon un mécanisme bien particutr@ansforme les couches superficielles en

oxydes d'Aluminium naturels ou synthétiques.

II.2 Protection des alliages d’Aluminium contre lacorrosion

L’Aluminium et ses alliages possedent une affi@lévée vis-a-vis de I'oxygene, ce
qui entraine le recouvrement permanent de ce mpé@alune couche d’oxyde superficielle
protectrice appelée alumine 68s). A I'état naturel, la couche d’alumine de faiBlgaisseur
qui varie entre 40 et 100 A, suivant les conditidass lesquelles est formée, est sujette a la
détérioration. La protection contre la corrosioncde matériaux repose sur diverses méthodes

comme les conversions chimiques, le placage eele&tements métalliqués,2].

[1.2.1 Les conversions chimiques
Les traitements de conversion chimique tendentrmdo sur la surface d’alliages
d’Aluminium une couche d'oxydes complexes insolsbi@xyde d’Aluminium hydraté
Al,Os, HO et oxyde de chrome £3; H,O), de faible épaisseur (0,05 a 0,ifm), par
immersion dans un bain approprié. Ce traitementiférencie de l'anodisation, dans la
mesure ou il na 'y pas d’apport extérieur d’énefges traitements servent principalement de
base d’accrochage des peintures et des colleaugmentent légerement la résistance a la
corrosion de I'Aluminiunl].
Il existe 03 types de conversions chimiq[i8] :
% Procédés a base de phosphate de chrome (phospinatation): ce
revétement est utilisé dans lindustrie aéronaatigcomme protection
temporaire ou protection définitive en milieu pearrosif. Sa résistance a la

corrosion est de I'ordre de 168 heures au brodikalin;
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+ Procédés a base de chromates de chrome (chromatat® procédé est utilisé
dans l'industrie du batiment en protection de s@favant peinture. Sa
résistance a la corrosion est de I'ordre de 96dseau brouillard salin

+ Procédés sans chrome : ces procédés sont plugs@tdaur industrialisation
en est a ses débuts. Leur mise au point a été éeofpar la volonté de

supprimer le Chrome hexavalent a cause de satéxici

11.2.2 Le placage :
Le placage est une protection cathodique de d'ateel’alliage par un placage en

alliage d’Al plus électronégatif.

[1.2.3 Les revétements organiques :

Les revétements organiques sont souvent utilisdesafins décoratives; cependant
étant donné que certains alliages d’Aluminium (@eemple ceux de la série 2000) doivent
toujours étre protégés dans les milieux agresgifpeinture est souvent la méthode la plus
economique. Un prétraitement approprié et un chalicieux du systéeme de peinture sont de
premiére importance pour la durée de vie du revéentne couche de peinture forme une
barriére physique vis a vis de I'environnement naigis pigments spécifiques peuvent jouer le
réle d’inhibiteurs de corrosion.

Une meilleure protection de I'Aluminium contre larmsion est obtenue en
augmentant |'épaisseur de la couche d’alumine paprocessus électrochimique appelé

anodisation ou oxydation anodique.

11.3 Anodisation ou oxydation anodique : [2]

L’anodisation est un procédé de conversion €éledtople au cours duquel les surfaces
d’Aluminium subissent une oxydation anodique quocair but de substituer au film naturel
d’alumine, un film d’oxyde dont les propriétés pent/étre modelées en fonction du procédé
utilisé et de ses parametres d’application. L'asetthn permet d'édifier une couche d'oxyde
beaucoup plus épaisse que la pellicule natureléécant ainsi au métal une bonne protection
contre la corrosion, une amélioration de I'aspectuarface et une modification de certaines
propriétés telles que l'isolation électrique, leupoir réflecteur, la dureté superficielle, le
coefficient de frottement ...etc.

Il ne faut pas comparer l'anodisation de I'Alummiwavec d'autres traitements de

surface comme le laquage, le chromage, le nickelage En effet, tous ces traitements sont
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caractérisés par un apport de matériaux différenis le matériau de base, tandis que

I'anodisation constitue la modification superfigedu métal.

[1.3.1 Principe de I'anodisation

Le principe de l'anodisation consiste a realiser ctanversion superficielle par
polarisation anodique du métal de base (relié da positif d’'un générateur de courant),
immergé dans une cuve contenant un électrolyte ogpigr (généralement une solution
aqueuse d'un acide minéral). On pourra utiliser memcathode un métal (conducteur
électronique) non dégradable dans le milieu actdiséi: métal noble (feuille d’or ou grille

de platine) ou un métal passive (plomb), commetitaula figure 11.126].

- +
G _
o OD
g o +——1 Couche d’alumine
Cathode . o (@] Anode alliage d’ Al
O
Dégagement
o s o > e Solution
d’hvdrogéne o o >
00 électrolytique

Figure 1.1 : Principe de I'anodisation des alliages d’Aluminium

Le recouvrement en alumine de la piece est acconépgar un dégagement
d’hydrogéne a la cathod26].

[1.3.2 Préparation de la surface

Avant tout procédé d’anodisation, il est indispdrsau préalable de bien préparer les
pieces par des traitements chimiques ou électopigs, ces traitements se résument dans le
dégraissage et le décapdfpe

[1.3.2.1 Dégraissage
La piece a anodiser est bien lavée pour enlevée ®alissure se trouvant en surface,
apres cette étape, la piece est dégraissée dsolsifeon composée de [16, 17] :

v' Soude caustique................ 10a15g/l.
v' Phosphate trisodique........ 60 g/l.

v' Carbonate de soude.......... 30 g/l

v" Dodecyl sulfate de sodium 1,5 g/l.
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La température de ce bain est fixée au voisinag80deC et le temps de traitement
varie en fonction de I'état de la piece entre 14betecondes.

Cette opération est directement suivie d’un ringadjeau froide puis a I'eau distillée
(déminéralisée) afin d’éliminer toute trace de tiéaestant.

Il faut noter que les bains chlorés éliminent legigses et les huiles, toutefois la

composition aqueuse permet d’effectuer une pauidétapage en plus du dégraissage.

[1.3.2.2 Décapage

Son role est d’éliminer les traces d’oxydes quitreeivent en surface. Il s’effectue
dans deux solutions différentes, la premiere (h&gigpermet I'élimination de toute trace
d'oxyde alors que la seconde sulfochromique a pidersurtout d'empécher la formation de la
couche d'oxyde qui recouvre spontanément |'Alunin@in contact avec l'air.

Les compositions de ces bains, ainsi que leursittonsl opératoires sont résumées
comme suit : Solution 1.8, 19, 20]:

v' Soude caustique.................... 10a15g/l.
v Température........ccccceeeeeennee. 65 °C.
v" Durée du traitement ............. 3 a 5 minutesf@action de I'état de la piéce).

Solution 2 [16] :
v Acide sulfurique (d = 1,83) .180 ml/l.

v' Acide chromique ................. 55 a 65 gl/l.
v’ Température........ccccceeeevennee. 50 & 65 °C.
v Durée du traitement ............. 8 a 10 minutes.

Apres chaque étape, les échantillons sont rincg&sesgivement a I'eau courante puis a

I'eau distillée. La piece a anodiser est immédiatieinplongée dans le bain d’anodisation.

[1.3.3 Mécanisme de formation des couches anodiques

L’électrolyse en milieu aqueux et sous courant iconfproduit normalement un
dégagement gazeux aux deux électrodes (hydrogeneaéhode, oxygéne a I'anode).

En revanche si I'on utilise de I'’Aluminium commeocai®, aucun dégagement gazeux
n'est observé sur celle-ci alors que I'hydrogértgagours visible a la cathode.

On peut décrire ce phénomene comme étant une caistm entre I’Aluminium

dissous et I'oxygéne naissant, selon la réactidn Il
2AI+30" =66 +AbOs ... ... (I.1)
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Le processus d’évolution de la couche anodiqueseetbune compétition entre deux
phénomenes compétitifs :
» [I'élaboration de I'oxyde sous @ du courant électrique ;

 la dissolution chimique de la coec

[1.3.4 Structure de la couche d’anodisation : [2, 2]
La structure de la couche d'oxyde se représents $oume d'un gel colloidal
constitué de deux zones distinctes comme indigtiguee 11.2:

{
st
\
R e
e

|
/
S A

Cellule

Pore
Mur de =~z
la cellule

Couche poreuse

e ay &
|z

o
| ey .
/ |

Y
Couche barriére

- Aluminium

Figure 11.2 : Structure de la couche anodid@é]

* La premiére zone tres compacte et mince (de quelgaaometres d’épaisseur), en
contact direct avec le métal, est nommée couch@&bmrlLa surface de cette couche barriére
est caractérisée par la présence d’'une multitudeodds d'attaque correspondant a un effet
de dissolution, ce qui constitue 'amorce des pdreEpaisseur de la couche- barriere dépend
de la composition de I'électrolyte et des condgida fonctionnement.

*La seconde zone est la plus importante en épaigpusieurs micrometres), elle
possede une structure cellulaire hexagonale caistjée. Elle commence a partir de la
couche barriére jusqu'a I'électrolyte, et se foenpartir des points d’attaque de cette couche.

Ces points sont considérés comme une source dertaécessaire a la croissance.

Lors de I'électrolyse, I'action de dissolution déléctrolyte continue a la base du pore
tendant a diminuer I'épaisseur de la couche barriee pore s’approfondit, les ions y
péneétrent facilement et ils I'échauffent favorisaimsi son développement en hexagone. Ainsi
est obtenu pour tous les points un faisceau denprisexagonal jointif percé en leurs centres a

section étoilég21].
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[1.3.5 Mécanisme de croissance des couches anodic : [23]

Il existe de nombreux modeles relatifs a I'initiatj a la croissance et a la morphol
des couches poreuses. D’aprés ces modeles on gautde processus comme suit : de
mise sous tension, une couche barriére se forraesarface ; sformation se traduit par |
pic initial de courant. Au moment ou l'intensitécddit, la dissolution chimique de I'oxy

commence en de nombreux poi

Formation des cellules

Figure 1.3 : Mécanisme de formation d’une couche d’ox[23]

Pendant que I'oxyde croit sous I'eon du courant, un processus transitoire vo
naissance dans l'alumine de nombreuses micropésosst irrégularités dont certair
seulement vont évoluer vers la structure poreusadi(figure 11.4) La croissance poreu:

prend par la suite un caractére permanent (sous tension cons

P Vi T WL

[

T T
A

Figure 1.4 : Représentation schématique de linitiation d’'uneate poreus
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[1.3.6 Différents types de couches d’oxyde : [2452
[1.3.6.1 Couche barriére

C’est une anodisation en milieu acide faible olet&olyte ne dissout pas I'oxyde
d’alumine formé. Lorsqu’'on applique une tension dotnes de la cellule d’électrolyse,
l'intensité du courant décroit tres rapidement pdevenir pratiguement nulle. La couche

d’oxyde édifiée est mince, compacte et non poreuse.
[1.3.6.2 Couche tres mince et tres poreuse

Des films d’alumine trés poreux peuvent étre obsettans des électrolytes assez forts
tels que l'acide phosphorique et dont I'agressipéit étre augmentée par élévation de la
température. C’est une couche dalumine de 1 an® dépaisseur avec des pores
suffisamment ouverts utilisés comme base d'accgehde peinture et des colles sur

Aluminium.
[1.3.6.3 Couche épaisse

La grande dureté du film obtenu par @tygh anodique procure aux pieces traitées
une protection mécanique contre l'usure. Toutefi@paisseur du film doit étre importante;

ceci est réalisé par abaissement da la tempémdiamedisation.
[1.3.7 Parametres d’anodisation : [2]

Dans les bains danodisation les paraméti@-dessous peuvent influencer
considérablement les propriétés finales des coudhest par conséquent important d’en

comprendre les principaux effets
[1.3.7.1 Densité de courant

Elle conditionne la vitesse d’élaboration de ladw La qualité de la couche d’oxyde
d’Aluminium est optimale dans un certain intervalkevaleur de la densité de courant ; celui-
ci dépend de la nature de I'électrolyte. En effdagdensité de courant est faible, un temps
long d’anodisation sera nécessaire qui résultetmerattaque excessive de la couche d’oxyde
par I'électrolyte

La densité de courant ne peut étre augmentée imahéint, I'effet Joule qui en résulte
au fond des pores, lors du passage du courant,utoadune élévation locale de la

température, d’ou dissolution accélérée de l'oxgt&luminium. A I'extréme, on peut
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provoquer le phénomene de «brllure», c'est a direnise a nu du métal et l'arrét du
processus d’anodisation

[1.3.7.2 Concentration de I'électrolyte

La concentration en acide sulfurique est généralesiaiée entre 180 et 200 g/l pour
trouver un meilleur compromis entre la conductiildu bain (figure 11.5) et la dissolution
chimique de I'oxyde. Des concentrations trop élev@nduisent a une attaque excessive de la

couche, alors qu’'une concentration trop basse sieeane tension d’anodisation plus
importante

8000

7000 ot

6 000

5000

Conductivité (mSikem)

4 000

3000

2000-

1000

| |
I 1 i

0 300 400 500 600 700 800

Concentration H;SO, (g/L)

Figure 1.5 : Conductivité d’une solution d’acide sulfurique em¢tion de la concentration

11.3.7.3 Voltage

Durant le processus d’anodisation c’est la dendigé courant qui est souvent
maintenue constante, et le voltage varie suitélavation de la température et a la croissance

de la couche d’oxyde (et par conséquent de latadsis électrique) .

Les différents alliages de I'’Aluminium possedens désistivités diverses. Le tableau
II.1 indique pour différents alliages le voltagei glétablit pour permettre une densité de
courant de 1,5 A/df Ceci implique qu’il ne faut jamais anodiser sitanément dans un
méme bain des alliages différents.
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Alliages Tension (V)

AG1, AG3 12-15

Alliages au Magnésium AG5, AGSU 12-14

AG10 8-10

Alliages au Cuivre AUZN, AUZGN, AUANT,
AU4G, AUSGT, AUSNK 15-18
Alliages au Zinc A-ZAG, A-Z5GU 13-15

Alliages au Silicium A-S10G, A-S13, A-S7GO6 18-25

Tableau II.1 : Tension d’anodisation des alliages d’Aluminium pauoe densité de courant

[1.3.7.4 Température du bain

de 1,5A /dm

Elle joue un réle fondamental sur la structure 'dgyde. La réaction chimique de

dissolution varie de facon exponentielle avec lmpérature, une augmentation de cette

derniére conduit a une attaque importante de lzhtmwen surface, se manifestant par un

phénomene de « pulvérulence » qui se traduit gupérition d’'une poudre blanche a la

surface de la couche traduisant une fragilisatigmortante de I'oxyde (figure I1.6).

L’anodisation a une température inférieure a 18%C possible, mais elle nécessite une

tension plus élevée.

Couche normale

= 1
|
l

Couche pulvérulente

Figure 1.6 : Phénoméne de pulvérulence
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[1.3.7.5 Agitation
Il est important de bien agiter I'électrolyte ddasbain pour éviter les problemes de
surchauffe locale. Bien que la température du baina 20°C, la température de la surface est

beaucoup plus élevég5], [18].

[1.3.7.6 Concentration en Aluminium

La concentration optimale de I’Aluminium dans lerbd’anodisation doit étre entre 8
et 12 g/l. Lorsque la teneur en Aluminium atteibtdll il faut régénérer le bain; une teneur
élevée dans le bain donne lieu a une conductibédéite et augmente la tension requise.

La teneur élevée de I'Aluminium dans le bain produissi une coloration grise des

oxydes d’Aluminium|[15, 18].

11.3.7.7 Durée de I'anodisation

D’une maniere générale, I'épaisseur temd wine valeur asymptotique lorsque la durée

de I'anodisation est prolongée indéfiniment (figuré).

(mi cr‘onh

A9
40 A
30 .

AG5MC
20

AUAG T3
10 4

t T 2= Temps (Min.)

40 80 120 1860

Figure 1.7 : Epaisseur de la couche d’oxyde en fonction de taald’anodisation

Cette valeur limite s’explique par 'augmentatiom ld résistance des conducteurs qui
sont les porosités. Il conviendra d’arréter I'arsadion bien avant d’avoir atteint cette valeur
limite pour laquelle la structure de la surfacest’plus de bonne qualité. La durée de
I'anodisation varie selon l'alliage et le but reatteg, elle se situe généralement entre 20 et 60

minutes.
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11.3.8 Procédés d’anodisation :

De nombreuses méthodes d’oxydation anodiques @ntmétes en ceuvre. Il existe
quatre principaux procédés essentiels d’anodisatemalliages d’Aluminium, qui différent

principalement par la composition de I'électrolgtdes conditions expérimentals 24].
11.3.8.1 Procédé a I'acide chromique :

Le procédé a l'acide chromique est actmedint la méthode la plus employée aprés
I'anodisation sulfurique. Ce procédeé trouve dedliegiions dans l'industrie aéronautique et
la mécanique de précision. Cela se justifie pardesns suivantes:

* la chute limitée de la tenue en fatigue des pitegges.

» Le faible pouvoir dissolvant de l'acide chromiqua @vite l'attaque de la
couche en cas de rétention d'électrolyte lors ditetnent (rincage de zones
d'acceés difficile)

* Le controle de I'état de la durée de vie des naigrdu fait de la révélation de
leur structure macrographique ainsi que les défauiserficiels (fissures,
porosités... etc.)

A cause de la trés grande toxicité de certainstitoasts de ce bain (présence de Cr

6"), oblige les applicateurs & ne I'utiliser que doies cela est nécessaire.
11.3.8.2 Procédeé a I'acide phosphorique :

Ce procédé de traitement est exclusivement résmmué des applications de collage. |l
est utilisé dans l'industrie des loisirs ainsi qdens l'industrie aéronautique. Il remplace
avantageusement I'anodisation chromique. Les caufidhrenées d’épaisseurs inférieures a 1
um, se prétent bien a 'adhérence des polymereaisorrde leur porosité et des propriétés de
I'ion phosphate comme inhibiteur d’hydratation gtgats collés[26].

11.3.8.3 Procédé a I'acide sulfurique : [26]

Brevetée pour la premiére fois en Angleterre en7132est le traitement le plus
répandu et le plus employé actuellement. Seloncéexlitions opératoires (concentration,
température et durée de traitement), 'aspect delahe est transparente, homogene et peut
étre colorée facilement.

Les tableaux 1.2 et 1.3 donnent respectivemestdenditions de traitement de ces
guatre procédés d’anodisation et les principalepntés des couches obtenues:
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Anodisation | Anodisation | Anodisation | Anodisation
chromique phosphorique dure sulfurique
Electrolyte COs H3PO, H,SOy H,SOy
Concentration (g/l) 50 - 100 50 - 80 90 - 135 180 — 200
Température (°C) 30-45 15 - 30 5-0 15— 25
Tension (V) 20-50 20 30-60 15-20
Courant (A/dm?) 0,1-0,5 05-2 2-25 1,2-1,8
Durée (min) 30 -60 15-25 <10 20-60

Tableau 11.2 : Conditions conventionnelles des procédés d’anadisat

Anodisation | Anodisation | Anodisation | Anodisation
chromique | phosphorique dure sulfurique
Epaisseur fum) 2-6 <1 50 - 250 2-30
Résistance a la o o _ L
_ Signifiante trés faible Faible Signifiante
corrosion
Adhérence Bonne Excellent Bonne Bonne
Usure Faible Moyen excellente Bonne
Tenu a la fatigue Moyenne Moyenne elevee Forte
_ gris clair ou
Aspect gris opaque ) Transparent
noir

Tableau 11.3 : Propriétés comparées des couches d’anodisation

11.3.8.4 Procédé d’anodisation dure

L’anodisation dure est un cas particulier de I'asation sulfurique. Il a pour but
essentiel de conférer aux surfaces traitées unkenrei résistance a l'usure [18]. Ce procédé
est caractérisé par la faible température du babna(0 °C) et 'emploi de densité de courant
plus élevées (2 - 2,5 A/dm?), la durée de traitdrashinférieure a 10 minutes.

Ce traitement est appliqué par divers secteurssinéls :
- la mécanique (résistance a l'usure, frottementaéiofs isolation thermique) d’autant
plus qu’il permet le rattrapage de cotes du faitaderte épaisseur des couches.
- le matériel électrique et électronique (isolatibartmique).
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[1.3.9- Anodisation en milieu sulfurique : [4, 1215]

Elle est aujourd’hui la plus répandue industrickerm) essentiellement pour trois
raisons: le faible codt de I'électrolyte ; le lard@maine d’utilisation du procédé et la maitrise

aisée des parametres de traitement.

L’anodisation en milieu sulfurique est la plus iggl dans le cas de I’Aluminium

destiné au batiment.

Le traitement se fait généralement en immergeans dane cuve contenant une
solution d’acide sulfurique, I'’Aluminium relié auole positif (anode) d’'un générateur a
courant continull existe aussi des anodisations réalisées a l'aide de coaftamnatif, de

courant pulsé ainsi que continu et alternatif agsoc

Sachant que les besoins de I'industrie nécessttestconditions précises pour les

réaliser, c’est pour cette raison qu’aujourd’hui,eotendance a distinguer :

- I'anodisation sulfuriqgue de décoration;
- l'anodisation de protection;

- I'anodisation sulfurique technique dure ou épat=ealliages d’Aluminium.
Ce traitement est appliqué par divers secteurssinéls :

- la résistance mécanique (corrosion, usure, abradiosion ou rayures);
- le batiment (résistance a la corrosion, décorgtion)

- les téléecommunications et I'électricité (corrosebmsolement électrique);
- I'électroménager (décoration);

- l'agroalimentaire (corrosion, usure et non toxjcité

Le schéma de la structure d'une couche d'oxyde adisation sulfurique est
représenté sur la figure 11.8. D’apres Keller ebReon[23], le diamétre des cellules dépend

de la tension d’électrolyse, celui des pores dumel de I'anion de I'électrolyte.
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Figure 11.8 : Schéma de la structure d’'une couche d’oxyde d’aabidin sulfurique

La structure poreuse est formée de cellules quasadonales avec un diamétre de
pore de l'ordre de 1 nm/V et une épaisseur desspded'ordre de 3 nm/V.

[1.3.9.1 Mécanisme de croissance des couches anadaiq dans le milieu sulfurique

La croissance de la couche d’'oxyde s’initie d’abpadl une étape de dissolution du
métal (réaction I.2) qui s’accompagne d’'un dégagand’oxygene. En présence des ions
sulfates (SG), les ions d’Aluminium (AY") précipitent en sulfate d’Aluminium & l'interface
(réaction 11.3). Progressivement, le sulfate d’Aloimm Al, (SQy); se transforme en oxyde
(réaction 11.4).

L’ensemble de ces transformations est schématrdépedactions ci-dessous :

A AL 4 38, e . (11.2)
2A% + 3 SOF— Al (SQ)3. e, (1.3)
Al(SQ)s+6H,0—Al,05+3 SO+12H" ............ (1.4)

La croissance de la couche superficielle, par itessge fait par le transport des
charges (Al") a travers les pores du film, initialement fornuepuis le métal jusqu'a
linterface oxyde solution par le déplacement deisres (G) vers l'intérieur de cette méme

interface.
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11.3.9.2 Propriétés des couches élaborées en milisulfurique : [1, 4, 12]
11.3.9.2.1 Aspect :

L’anodisatio'n en milieu sulfurique de I'Aluminiurat de ses alliages donne des
couches transparentes pour I'Aluminium pur et grigbant jusqu’a la teinte ardoisée pour
certains alliages dont les éléments sont finemispedsés.

[1.3.9.2.2 Porosite :

L’'obtention des couches poreuses est mise a mlarfis les techniques de coloration et
d’'imprégnation.
11.3.9.2.3 Dureté :

L’Aluminium est un métal mou, I'oxydation anodigpermet d’améliorer sa dureté
superficielle. Cette dureté varie généralement ears snverse de la porosité de la couche
d’oxyde.
11.3.9.2.4 Résistance électrique :

Le film anodique, constitué d’alumine, est un isblélectriqgue d’excellentes qualités.
La résistivité de ce film se situe aux environsl@d2 Q. cm. La tension de claguage varie
entre 500 et 1500 V selon l'alliage.
11.3.9.2.5 Résistance a la corrosion :

Le film anodique réalisé en milieu sulfurique pg®eefficacement le métal contre
'action de nombreux milieux agressifs. Cette prégr est renforcée par une opération

essentielle qui est le colmatage dont le role ededner les pores de la couche en question.

11.3.9.3 Aptitude des alliages a I'anodisation sulfrique : [14 ,15]

Au cours de l'anodisation, les éléments d’additism comporteront selon leurs
propriétés physico-chimiques propres s’ils sontsetution solide ou celles de composés
définis formés s’ils sont hors solution. C’est laison fondamentale pour laquelle les
propriétés des couches anodiques seront affecéédsspconstituants des alliages.

La figure 11.9 montre que le film anodique obtenoup I’Aluminium non allié est
continu et transparent. Pour le cas de I'alliagemihium- Cuivre, la dissolution de cuivre en
est la cause provoquant une porosité accrue deulzhe anodique. Par contre, dans le cas de
I'alliage Aluminium- Magnésium, le Magnésium estydg en un composé riche en magnésie

qui teintera le film en gris.
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Figure 11.9 : Exemples de comportement d’alliages d’Aluminiumaaddisation sulfurique

11.3.9.4 Les additifs au milieu sulfurique : [15,B]

De nombreux additifs ont été étudiés pour amélitesrpropriétés des couches ou

augmenter les productivités du procédé. On peett, @htre autres :

'acide acétique qui procure une vitesse de dissoluplus faible que le milieu
sulfurique pur.

'acide oxalique, qui permet d’obtenir, sur des cdues €laborées a 30°C, une dureté
équivalente a celle produite a 20 °C dans l'acidiigque seul.

L’adjonction d’acide oxalique permet en outre d’éiorér la résistance a I'abrasion
des couches, ce qui explique par ailleurs sorsatitin en anodisation dure.

L’acide chromique augmente le taux de dissolutian ldhin par I'obtention de
couches souples.

'acide glycolique et le glycérol sont également ntiennés dans la littérature

comme limitant la dissolution da la couche.
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» l'acide boriqgue d'une centration qui varie de 0,5 &4l permet d’obtenir de
couches de 1 a 3um, qui peuventétre colmatées, et dont les performar
revendiquées sont au moins équivalentes a cellesds en anodisation chromiqt

(tenue a la corrosion, adhérence deétements).

11.3.10- Traitement complémentaire a I'anodisatior : [24, 25]

[1.3.10.1 La coloration :
Le film d’alumine obtenu par électrolyse, dont teusture est poreuse, a la propr
d’absorber certains colorants de I'industrie textils peuvenétre organiques ou minére

Dans la pratique, I'opération peut étre réalisédalex manieres différente

v" Coloration chimique :

Se fait par immersion directe dans une solution aged'un colorant organiqu

v' Coloration électrolytique :

Basée sur laéduction d'un ion métallique (cation coloré) amd des pores. Le
teintes réalisées par cette technique sont pludestaque celles obtenues par colora
chimique, mais la variété des teinter reste mi@rge. Toutefois, des améliorations nota
ont été constatées dawe domaine en modifiant I'état de surface de lacheuapreé:
anodisation pour la réalisation de la coloratimtttolytique

Pour stabiliser la coloration, quel que soit legéaé, il faut réaliser un colmatage
piege le coloant a l'intérieur des port

Pour obtenir une coloration réguliere et durabfaut[18, 25] :

» éviter une autre attaque superficielle du film aurs de I'électrolyse

» que I'épaisseur et la porosité du film soient régak sur toute la surfac

» queles conditions de teinture (temps, températureceatnation du pigment pH)

soient bien respectées.

— e — — m—

ry 4

AN | | S

Coloration €lectrolytique

Coloration chimique

Figure 11.10 : Maniere de coloration de I'’Aluminiurf21]
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[1.3.10.2 Le colmatage {1, 3].

C'est un procédé qui permet de «refermer» les gmaeréhydratation du film pot
engendrer I'oxyde d'Aluminium et diminution le vate spécifique des pores. Cette opér
est effectuée par simple immersion dans de l'eaillfiote a une température proche de ¢
et un pH compris entre 5, 5 et €

Le colmatage permet également d'augmenter la tenaecartosion des couches.
effet la tenue des couches colmatées dépend durabdu bain d'anodisation et
I'épaisseur de la couche d'oxyde. Elle peut étréliamde en ajoutant aussi dans le bais
produits inhibiteurs de corrosion qui sont incogsodans la couche colma

Le temps de colmatage et la durée de I'anodisatoo égaux. La figure 11.13 illust

le mécanisme de colmatage.

mz{:iﬁ{:nnm HO approx. 100°C
T FER-1 k| aEIrrarmnenn
| | i i i {4 {
! l | Ll [
() Strucnire aprés anodisarion (b} Précipitation du zel d ahonine

Conche mtennédiaire

H:? Anign |

4 — o g
i : bt e e hoe
T T
|l ! | | :
e Wiat? VSl e A A A=A
{e) Migranon des amons (d} évolution en strichire

cnstalline de boclunte

Figure 11.11 : Mécanisme de colmatage a I'eau bouilli d’'une couche anodig([15, 21]
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[11.1 Introduction

Afin de caractériser I'alliage d’aluminium (AA105@tudié avant et aprés le
traitement de surface d’anodisation effectués dardustrie, la qualité de la couche
d’oxydes d’Aluminium et de faire une étude compaete la morphologie et de la
cinétique de la corrosion de l'alliage étudié avaeinapres anodisation. Pour atteindre
cet objectif nous avons utilisé les techniques aaatérisations qui vont étre décries

dans ce chapitre.

l11.2 Matériau étudié

Il s’agit d’'un alliageAA1050 qui ne comporte que les impuretés de fer et de
silicium, utilisé comme support bulbe du thermogpaur réfrigérateur électrique
fabriqué par I'entreprisENIEM.

La caractérisation de ce matériau a été faite pgce support bulbe du
thermostat avant et aprés anodisation.
[11.2.1 Forme et dimension de la piece :

La piéce a caractériser se présente sous la fanvense :

Figure lll.1 : Support bulbe du thermostat pour réfrigératewtatpie Anodisé

(ENIEM)
Longueur Largeur Epaisseur
100 mm 20 mm 1 mm

Tableau Ill.1 : Dimension du support bulbe du thermostat pourgéfateur ENIEM
Il est a noter que les dimensions des pieces s@@diont les mémes que les

dimensions de la piece non anodisée.
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[11.2.2 Composition chimique :
La composition de l'alliageAA1050 constituant la piece est donnée par le

tableau suivanfTableau 111.2).

AL Si Fe Cu Mn Zn Ti Mg Autres

99,5 0,25 0,40 0,05 0,05 0,07 0,05 0,05 0,08

Tableau 111.2 : Composition chimique de I'alliage AA1050.

[11.3 Caractéristigues mécaniques de la piece suppbbulbe du thermostat

apres anodisation
AL 99,5 Fl11-selon 1745(Tableau 1)1.3

Propriétés Criteres
B _ Min .110N /mnf
Résistance a la traction Rm

Max.150 N /mnf

Limite élastique Rp 0,2 Min .90N /nfm
Allongement A5 Min .6%
A10 Max.4%

Dureté BRINEL (HB) 2,5 /62,5 35

Tableau 111.3 Caractérisation mécanique de la piece aprés oxydatiodique

l11.4 Analyse de la microstructure :

Le but de I'analyse microstructurale des échamisllest de voir les constituants
de la microstructure de lalliage a AA1050 avant agires l'anodisation, apres
corrosion dans une solution 0,3% NaCl, et I'évatmaide I'épaisseur de la couche
anodique formée a la surface de la piece supptiveltlu thermostat.

Les techniques disposées pour cette partie s@imidroscopie optique et la

microscopie électronique a balayage (MEB).

[11.4.1 Préparation des échantillons
Avant de passer a I'observation de la surface desnéllons, nous avons préparé les

échantillons par les techniques suivantes:

39



CHAPITRE Ill : MATERIAUX ET METHODES EXPERIMENALES UTILISEE

a) - Prélevement des échantillons :
Pour les différentes essais de caractérisation decaupé les échantillons a
partir des pieces étudies (anodisé et non anosisss) forme de portions rectangulaires

d'environ 1crfi puis on les a enrobé a froid dans la pate ABRO

b) - Polissage :

Les échantillons représentant la surface perpeladieuau laminage avant et
aprés anodisation et les échantillon représentansurface du laminage avant
anodisation ont été polies a l'aide d’'une polisseagec différent papiers abrasifs de
grade de : 320, 500, 1200 et 4000 suivi d’'un pafissde finition a I'alumine, puis
rincés avec de 'eau distillé et sécher a l'airdibl_es figures suivante montre quelques
échantillons et l'appareille utilisés. Nous avongparé les échantillons selon la
surface perpendiculaire au plan du laminage pour@io observer la présence de la

couche d’anodisation formée sur les échantillorslm@sFigures : 111.2 et 111.3).

— - 1=

Figure 111.2 : Polisseuse de types Figure Ill. 3: La piéce et les
« STRUERS ». échantillons prélevés

c) - Attaque chimique :

Pour observe I'effet de I'attaque chimique surdaahe anodisé et I'échantillon
non anodisé, nous avons attaqué ces échantillats lawéactif de aluminium et ses
alliages constitué de 0,1% NaOH dans 100% d’eau.durée de l'attaque est
comprise entre cing a dix secondes a la températuigante, puis on les a rincés a
I'eau et laissés sécher a l'air libre. Aprés avédlisées toutes ces opérations on passe

a l'observation.
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[11.4.2 Observation au Microscopie optique :

Pour procéder a l'observation des differents étilh@ams avant et apres le
polissage et I'attaque chimique, on a utilisé urcroscope optiquale type Hund
(Figure 111.4), qui est muni d’'une camera permdtt@ntransmission de I'image sur
I'écran ordinateur et un logiciel d’acquisitiondd traitement d'image PICED CORA
(Figure 111.4).

Le microscope optique est composé principalemenupa source lumineuse,
un condenseur, des objectifs et un oculaire, laceolwmineuse émet des photons qui
éclairent I'échantillon, grace a un condenseumet lentille de I'objective. Les rayons
réfléchis par I'échantillon sont repris par la Idatobjective qui donne une premiére
image intermédiaire et grace a un miroir semi-pffigsant, 'observateur peut obtenir
une image finale et agrandir de I'échantillon, avérs la lentille oculaire on obtient

aussi une image réelle qui sera projetée sur wmecr

Figure I11.4: Microscope optique.

[11.4.3 Observation au Microscopie électronique a hlayage(MEB) :

Cette technique nous a permet de visualiser eudi@t la topographie des
surfaces du matériau avant et apres anodisatiomit®scope utilisé a une résolution
de I'ordre de 50 nm ainsi il permet I'observaticgsdlétails relatifs aux surfaces d’un
métal comme la couche d’oxyde former. Du fait diapage de la surface a l'aide
d’'un faisceau d’électron et a différent grossissgimee microscope que nous avons
utilisé est de marque Philips ESEM XL30 a filamdattungstene ceci est couplé a un
systeme complet de microanalyse par dispersionedyn (EDS X). La figure

suivante montre la morphologie de cet appareilufeglil.5).
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Figure I11.5: Microscope électronique a balayage (MEB).

[11.5 Mesure de MICRODURETE VICKERS :

L'essai de la MICRODURETE VICKERS consiste a péméttans la piéce a
essayer un pénétrateur en forme de pyramide deohease carrée, d’angle au sommet
136°, sous une charge F, et a mesurer la diagahde I'empreinte laissée sur la
surface apres enlevement de la charge Figure. Nauens utilisé le
MICRODUROMETRE DE MARQUE ZWICK, nous avons effectplisieurs essais
pour chaque échantillon (anodisé en non anodisg)svons appliqué une charge de
100g (Figure 111.7).

Figure I11.6: Principe de I'essai Vickers.

La dureté Vickers est calculée a partir de la i@hafl) :

HV S F /o (111.1)
La surface de I'empreinte est donnée par la relg&)
S=d/(2SiNA2)...ccc.cceeeuenn. (111.2)
HV=0189F/d" ....c..eevvr.. (111.3)
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Avec:

- d : diagonale de I'empreinte en millimetres.
- A : Angle au sommet du pénétrateur : 136°.
- F : Charge d’essai en newtons, celle qu’on aiqp@é est de 100 g.

Figure 1l1l.7 : Schéma d’'un MICRODUROMETRE de marque ZWICK

[11.6 Techniques de caractérisation électrochimique

[11.6.1 Observation au microscope optique de la morphologide la corrosion de

I'alliage AA1050 dans une solution de 0,3% NaCl avd et aprés anodisation :

L’environnement de la piéce a étudie est un milibumide contenant du
chlore, pour simuler la corrosion dans ce miliewleserve I'effet de celui-ci, nous
avons immergé des échantillons de la piece analisén anodisé dans une solution
de NaCl de concentration de 0,3%, puis le touséandétt dans un réfrigérateur
électrique, a une température de 10°C. Une anaysenicroscope optique a été
effectuée apres 24h, 48h, 72h d’'immersion.

Les essais électrochimiques ont été realisés danméme solution a une

température de 20°C.
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[11.6.2 Cellules électrochimique
[11.6.2.1 Corrosion libre :

Le suivi du potentiel de la corrosion libre, lendité du courant en corrosion
libre, le potentiel de corrosion sous une tensiapdsée de 1,6V et de la densité de
corrosion sous une tension imposée de 1,6V oneélésés dans une cellule constitué
d’'un bain de 0,3% NaCl, d’'une électrode de réféeed@g/AgCl, d’'une électrode
auxiliaire de graphite.

Dans la suite de ce paragraphe nous décrivongiagement la préparation de
notre expérience.

La cellule utilisé est un cylindre en verre munie dedure permet
l'introduction de I'électrode auxiliaire, de I'élgode de travail et de I'électrode de
référence.

A l'aide de deux multimetres, nous avons mesuiiffarence de potentiel et la
densité du courant de corrosion par rapport a lewtréde de référence Ag/AgCl.

Les mesures de potentiel et la densité du coutemtréalisées apres immersion

des échantillons dans la solution de 0,3% NaClrdwa heures.

[11.6.2.2 La préparation des électrodes :

A - Electrode de travalil :

L'électrode de travail constitué d'un conducteuecélique en cuivre de
diameétre de 1.5mm assemblé avec les échantillariev@s des pieces anodisé et non
anodisées, la dimension de la parti en contacte Evsolution est de dimension de

0.5cm x 1cm (Figure .111.8).

Figure 111.8 : Electrode de travail
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B -Electrode de référence

L'électrode de référence choisie est une I'éledrde AgCIAg de potentiel
E'=197mV.

Pour préparer cette électrode on a immergé uhidient pendant 30 secondes
dans I'eau de javel contenant les molécules {Ci8ur la surface du fil d’argent une
couche noire d’AgCl s’est formeée. Pour éliminénesiécules de (CIQ accroché a la
surface de lélectrode on a rincé [|'électrode awde l'eau déminéralisée
(Figure .111.9).

Figure 111.9 : Electrode d’argent

C — Electrode auxiliaire :
L'électrode auxiliaire choisie et une électrodegiaphite assemblé avec le fil

électrique de 1,5 mm de diametre (Figure .111.10).

Figure 111.10 : Electrode de graphite
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D- Le montage :
La Figure 111.11 représente le montage de la cel@éctrochimiqu

Figure 111.11 : Le montage de la cellule électrochimi

[11.6.2.3 Corrosion avec une tension impose
En ce qui concerne les essais sous une tensiors@apleprincipe du montag

est identique a celui décrit précédemment (mémaetisnl mémes électrodes), si

avec ce dernier en impose une tension de 1,6V didtlectrode de travail ¢

I'électrode de réféerence comme le montre la (FigE2).

Figure 111.12 : Cellule électrochimique et électrodes utilisé awee tension imposé

L'objectif est le méme avec I'expérience précédentesurer la différence (
potentiel et la densité du courant de corrosionfaction de temps, et tracer |

courbe i=f(t), E=f(t) pour des échantillons anodisés et non aégden fonction d

temps a I'aide d’'un microscope optic
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CHAPITRE IV : RESULTATS ET DISCUSSION

Introduction

Le but de cette partie d’étude est de présentedifésrents résultats obtenus
aprés caractérisations expérimentales, examensllogéphiques de I'image au
microscope optique (MO) et au microscope électnomiGa balayage (MEB), la
détermination de I'épaisseur de la couche anoditpienesure du potentiel et du
courant de corrosion libre et sous une tension ogépde 1,6 V et la mesure de la

duretee (HV) avant et apres anodisation.

IV.1 Examens Microscopiques

IV.1.1 Analyse par MEB

Avant de 'examiner au M.O et au MEB, les écHbms ont été enrobés a
froid dans une résine sous forme de pate (pate ABBOsubis un polissage
mécanique. Afin d observer la microstructure estirpmieux décerner la couche
d’anodisation du reste du matériau, la piece ermraloi étre attaquée par une solution
de 0,1% NaOH.

Sur la Figure IV.1 représentant la surface de k@i on a observé une
anodisation poreuse sur les échantillons anodiggsd=1V.1 (a,b) et la présence de
précipités blanc, fragmenté probablement sous efeffdes traitements
thermomécanique préalables, avec une concentragioable d’une zone a une autre
Figure IV.1(a-d) ainsi le matériau a anodisé estateriau hétérogene.

Une surface hétérogéne est caractérisée par uigtioa des contraintes
résiduelles ceci peu affecté a cette surface emaddn une réponse variable aux

traitements de surface (dépbts et traitements deecsions).

Une surface hétérogéne peut aussi étre anisotrope ld réponse aux

traitements de surface est variable en fonctiola dérection.

La taille des pores est variable d’une positiome autre.
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Figure IV.1 : Surface de la piéce anodisée sans polisobservi par MEB

L’examen microscopique est aussi effectué en vudéderminer I'épaisseur
voire la continuité de la couche d'alumi

La Figure IV.2 illustres les résultats obtenus parMEB sur la surfac
représentant I'épaisseur ca piece anodisée dans la région de la boucle. Ragx
que la boucle et les trous sur la piéce ont étémist apres déformation a froid av
anodisation, ceci dit le traitement de déformatdnoid affecte les propriétés phys-
chimiques de notre matiau

La Figure IV.2 montre que la couche d’anodisatiat peu adhérente
discontinue dans certaines régions de la bouclei. i€ad le matériau susceptible &
corrosion localisée.

Nous pouvons expliquer cette discontinuité et cenqua d’'adhérenca la
variation des propriétés mécaniques de la pieceedposition a une autre et d'u
direction a une autre ou bien par le fait que lacbe d’anodisation est épaisse et
se décolle par I'effet de son poids. Cette questginntéressante, nousoposons son
étude en détailles. En caractérisant avec des agthstructurales telles que
diffraction sous angles rasants nous pouvons dé&ternta variation des contraint

résiduelles en fonction de la directic
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Figure IV.2 : Examens au (MEBde la surface de la couche d’anodisation da

région de la boucle.

La figure IV.3 montre les résultats obtenus par MEB sur la surfac
représentant I'épaisseur de la piece anodiséexéetieur de la boucle. Il y a ul
discontinuité et détachemie de la couche d’anodisation. De ce fait leuesg’une
corrosion localisée est présent méme en dehois loleuicle

Aprées ceci nous pouvons dire que la discontinugdadcouche n’est pas d
uniquement a la variation de I'état de contraimtese région a une autre, par ce ¢
la zone externe a la boucle na pas subi une étmn a froid. Ce probleme ¢
surement dd a [l'histoire thermomeécanique et chimigle la piece. Pour miel
comprendre les raison de cette anomalie il faut éhede des onditions de
d’élaboration, mise en forme, prétraitements ettdegements subi par la pié

L’effet loupe sur I'épaisseur de I'échantillon nienune distribution homogeéi

des précipités de la deuxieme phase (Figure |
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e ™S
SE 83 0.4 Ton ESEMUMMITG

Figure IV.3 : Examens auMEB) de I'épaisseur de la couche d’anodisatic

'extérieur de la boucle.

Figure IV.4 : Examens au (MEB) de I'épaisseur de la couche digatidn a
I'extérieur de la boucle effet louj

IV.1.2 Analyse par M.O :

L’examen au microscope optique (Fig 1V.4), montre I'absence de la couc
d’anodisation sur certaines surfaces Figure IV.®{b)a variation de I'épaisseur
cette couche d’'une zone a une autre Figure IV&dRa,Cette méme figure montre L
irrégularité de I'épaisseur de la couche ddisation. L’'absence de la couc
d’anodisation dans certains endroits est un déféamodisation qui favorise ur

corrosion localisée a la surface de la piece ericee

50



CHAPITRE IV: RESULTATS ET DISCUSSIO

Figure IV.5 : Examens microscopiques au MO de la couche d’alunéna piece anodis
((a,b) représente la surface non anodisée avant et dpagsa)
((c,d) et la surface anodisée avant et apres att

Figure IV.5 (a) observée au microscope optique avant attatjleefigurelV.5 (c)
montrent la présence de porosité sur la piece aéedit 'absence de la porosité st
piece non anodisée, sur la surface non anodiséeeflV.5(b) et la surface anodis
Figure 1V.5(d) apres attaque ne montre aucune différence &nsurface anodisée

la surface non anodiségeci dit I'attaque chimique ne montre pas grandset

IV .2 Mesure de laMicro dureté

Les tests de MICRODURETE (HV) ont été effectués s échantillons
anodisés et non anodisés dans de déférents endrdans le but de faire ur
comparaison de la dureté entre une piéce anodiséee piéce non anodisée oir
l'influence et I'évolution de la dureté de la piéae voisinage du trou. 's résultats
montrent que la dureté Vickers d’'une piece anodestalifférente de la dureté de
piece non anodisée, I'anodisation augmente légarelaedureté. La dureté dimini
légerement lorsqu’'on s’éloigne du trou et augmel@gerement lorsqu'one
rapproche du trou. L’anodisation ne change pasutetd dans la zone adjacente
trou (Tableau 1V.1).

Les résultats de la dureté sur la surface de éaepiau voisinage de tr

I'échantillon anodisée et non anodisTableau IV. 1-2montrent que la ureté de

51



CHAPITRE IV :

RESULTATS ET DISCUSSION

I’échantillon non anodisée est inférieur a la dairde I'échantillon anodisé de ce fait

nous pouvons dire que I'anodisation augmente latdwe la piece.

Sur la surface de I'épaisseur la dureté varie @l’position a une autre pour la

piece anodisée et non anodisée.

Dureté HV 0,1| Dureté HV 0,1/ Dureté HV 0,1
lcmdutrou | 0,5cmdutroul 0,2 mm du trou
Echantillon non anodigé 56 57 59
Echantillon anodisé 62 60 60

Tableau IV.1: Dureté HV (0,1) de la surface de la piece asiwage de percage trou

. ., lam
- 0, :52111 =

2mm - :
= -

q;-

Figure IV.6 : Position de prise de MICODURETE VICKERS

Echantillon non anodisé Echantillon anodisé
Diametre HVO.L = by g v 0,0 | Dlametre HVO.L e v 0,1
(micrometre) (micrometre)

57,8 56 48,7 78
55,1 66 45,5 82
52,8 67 54,6 62
56,1 59 54,9 62
58,8 54
54,5 62

Tableau 1V.2: Dureté HV 0,1 de I'épaisseur de la piece anodé@&®n anodisée
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I\VV.3 Corrosion de l'alliage dans NaCl a 10 °C

La piece étudiee est support bulbe du thermostair pm réfrigérateur
électrique (de marque ENIEM), ceci dit cette pifawail & une température inférieur
a la température ambiance, c’est pour cette rajs@mous avons testé la corrosion de
cette piéce dans une solution de faible conceotratie NaCl (0,3%) a une
température de 10°C dans un réfrigérateur. Leslteésude cette expérience ont
montrés que la corrosion de la piece anodiséel@stnparquée que la corrosion de la
piece non anodisée (voir la Figure VI. (7-8). Coewous le savez bien, en applique
I'anodisation qui est un traitement de conversionrpprotégé I'aluminium contre la
corrosion. Mais les résultats obtenus montrenblgraire, ceci est surement da a la
discontinuité et a la mauvaise adhérence de laheowultanodisation favorisant la

corrosion localisée.

Figure IV.7 : La morphologie de la corrosion apres 36h d'imnwerslans une
solution de 0,3% NaCl a 10 °@getb (pieces anodisées)etd (pieces non anodisées)

le grossissement G200.
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Figure IV.8 : La morphologie de la corrosion aprés 72h d’'imnwerslans une
solution de 0,3% NaCl a 10 °C, a et b (pieces adadi), c et d (pieces non anodisées)

le grossissement G200.

IV .4 Caractérisation électrochimique

Cette caractérisation a été menée a une tempémnbante de 20°C dans la
solution de 0,3 % de NaCl aéré, on a utilisé umtange a trois électrodes I'électrode
de travail la piece a caractérisée, I'électrodeilmire I'électrode de graphite et
I'électrode de référence est une électrode Ag/Ag€&Icaractérisation électrochimique
a éte faite pour la piece anodisée et pour la pieceanodise.

Les tests électrochimiques effectué ont permet @suner le potentiel de
corrosion libre, la densité de courant de la caorosibre, le potentiel de corrosion
sous une tension imposée de 1,6 V et la densitéodeant de corrosion sous une
tension imposée de 1,6 V.

Dans la premiére étape nous avons enregistrégiktion de potentiel et de la
densité de courant de la corrosion libre en fonctia temps pondant 72h pour les
deux pieces anodise et non anodise.

IV.4.1 Courbes de potentiel et de la densité dewrant de la corrosion libre

La corrosion libre est une dégradation purementuradé du matériau en
contact avec une solution, le suivi de celle-ci snxagnseigne sur I'évolution de
phénomeéne de corrosion et de passivation au cauterdps, nous permet aussi de
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déterminé la duréeudrégime actif et le temps nécessaire pour obterdio régime

stationnaire.

Nous avons effectué des mesures de potentield@rasion libre pour les det
pieces anodisée et non anodisée pendant une deréeis jours apres immersi

dans la solutione 0,3% NaCl

Les Figures IV.8-9eprésentent la variation du potentiel de la coorosibre
pour les deux pieces étudiées, en fonction du teyhpes Figures 1V.1-11

représentent la variation d’intensité de cournta corrosion libre des deuxeces

en fonction du temps.

La Figure 1V.8 montre que le potentiel de la corrosion lille la piece
anodisée est différent du potentiel de la corrofilone de la piece non anodisée. (
deux potentiels convergent vers le méme potengepaksivation aes 4000 mn de
corrosion dans une solution de 0,3NaCl. Ceci ditsqmouvons dire que la cinétique
la corrosion des deux pieces est différente. Leergal de corrosion de la piée
anodisée est inférieur au potentiel de corrosibrelide la piece noanodisée, de ce

fait la piece anodisée est moins noble que la pieceanodisé
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La FigurelV.9 représentant I'effet loupe de la corrosion desix pieces au
premiere minutes d'immersion montre qu’il y a unigédence d’environ 100mv enti
le potentiel de la corrosion libre de la piece as@el et la piece non anodisée. La a

on observe ge le potentiel de piece anodisée est inférieyraeantiel de la piece nc

anodisée.
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1 2 3 4 g 1 2 3 4
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Figure IV.9 : Effet loupe la variation du potentiel de la corooslibre en fonction di

temps (piéce non anodi:A, piece anodisag
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La Figure 1V.10 montre que le courant de corroslime des deux pieces est

légerement différent d
NacCl.
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Figure IV.10 : Variation de la densité de courant de la coom$ibre en fonction du

temps (piéce non anodiske piéce anodis@e
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La Figure IV.11 représentant I'effet loupe de lasle® de courant montre que
la densité de courant de corrosion libre des géees est trés différent au cours des
premieres minutes de corrosion, celui-ci est plasd pour la piece anodisée que pour
la piece non anodisée, de ce fait nous pouvorsqlie la vitesse de corrosion de la

piece anodisée est plus grande que la vitesserdisiom de la piéce non anodisée.
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Figure IV.11 : Effet loupe de la variation de la densité derantide la corrosion

libre en fonction du temps (piece non anodéépiéce anodisas

IV.4.2 Courbes de potentiel et densité de courande la corrosion sous un

potentiel imposé de 1,6V:
Sous une tension imposée la cinétique de la comosemble étre la méme car le
potentiel de corrosion et le courant de corrosiersgperpose (Figure IV.12, Figure
IV.13). La morphologie de corrosion des deux piéces semdds apres 76 h de

corrosion.
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Figure V.12 : Variation du potentiel de la corrosion sous unaitamimposée d
1,6V en fonction du temps (piéce non anocA, piece anodisem).
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Figure 1V.13: Variation de la densité de courant de la corrosmums une tensic
imposée de 1,6V en fonction du temps (piéce noodiaé«A , piece anodisem).

Figure 1V.14: Morphologie de corrosion sous tension imposée &fdsa : piece

anodiséeb : piece non anodisée) et 7¢€c : piece anodiségl, : piece: non anodisée).
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L’'objet de cette étude a été l'analyse et la coimpméion de I'effet

d’anodisation sur la piece de bulbes du thermaitat réfrigérateur d’ENEIM.
Cette étude nous a permet de conclure ce qui veesui

»  L'état de contraintes est variable d’une positiama autre, ceci est
probablement d0 aux déformations mécaniques réalisar la tdle lors de sa
mise en forme et sur les pieces lors de leur percé&gtte fluctuation de
contraintes influence considérablement I'aptitud@@odisation, pour remédier
a ce probleme nous consignant de faire un rechibrdbgénéisation pour la
piece avant anodisation.

»  Certaines zones dans les pieces anodisées sontlédénae la
couche d’anodisation.

»  La couche d’anodisation est peu adhérente cepresaiblement di
au procedé de preparation des échantillons poundigation.

> L’anodisation effectuée est une anodisation poreuse

»  Les propriétés mécaniques des pieces non anods#dstres
proches des propriétés des piéces anodisées.

»  Les propriétés chimiques des pieces non anodisd#enseilleures

que celles des pieces anodisées.
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