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Résumé Abstract uadle

Résumé:

Notre travail a pour le but de faire une étude analytique, chimique et par spectrométrie pour
I’identification et la caractérisation physico-chimique des matériaux aéronautiques, afin de
confirmer leurs compositions ou identifier des défauts, en fonction des problématiques
rencontré, cette étude nous permet aussi de faire une analyse chimique qualitative et
quantative des matériaux connus et inconnus.

Abstract:

Our work aims at analytical, chemical and spectrometric studies for the physico-chemical
identification and characterization of acronautical materials, in order to confirm their
compositions or to identify defects, according to the problems encountered; this study allows
us also to make a qualitative and quantative chemical analysis of known and unknown
materials.
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Etude analytique — chimique — spectrométrique —matériaux aéronautique — qualitative —
quantative .



Table de matiere

Remerciement
Dédicace
Résume

Table de matiére
Liste des figures
Liste des tableaux

Liste des abréviations

Introduction @ENETAle. .........o.iitii i 1

Chapitre I : Généralités sur les propriétés phisico-chimiques des matériaux

L1 INtrodUction ......o.. e e 3
[.1.1 Les différentes familles de matériauX.............cooeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee, 3
[.1.2 Matériaux structurant I’avion..............oeiuiieiiii e 3

0 611075 [ | P 4

[.3 Obtention de L aluminium ..o e 4
L3 La BAUXIE . onneeieiee et e 4
L322 LPATUMING .ottt e e e 4
L33 LPATUMINIUIN © ettt et et e e 4
1.3.4 Principaux étapes de fabrication de ’Alumine .............ccoooviiiiiiiiiiiiiiinann, 5

1.4 Principales Proprites ........c.oiiniiiiiii i e 6

.5 Caracteristiques MECANIQUES . ......onutnttenteattentete et ete et etete et eeeateeneeeneneenans 6

1.6 Les alliages d’aluminiumm .........o.oouiiiitiiiii e e e ae e 7

.7 Principaux alliages industriels ............cooiiiiiiiiiiii e 8
I.7.1 Les alliages de 1a série 1000 ..........coiiiiiiiiiiiiii e e 8
1.7.2 Les alliages de 1a s€rie 2000 .........c.oiuiiniiiniiitiiii e 10
[.7.3 Les alliages de 1a s€rie 3000 .........c.oiuiiiiiiiitiii e 13
[.7.4 Les alliages de 1a s€rie 4000 .........ocoiiiiiiiiiiii i, 15
1.7.5 Les alliages de 1a s€rie 5000 .........ooeiiiiiiiiiiii i e 16
1.7.6 Les alliages de 1a s€rie 6000 ..........coiiiiiiiiiiiiii e 19
1.7.7 Les alliages de 1a s€rie 7000 ..........oiuiiiiiniitiii it 22
1.7.8 Les alliages de 1a s€rie 8000 .........ocoiiiiiiiiiiii i eee s 24

L8 CONCIUSION vttt e e e e, 25



Chapitre II : Techniques d’identification chimique et physico-chimique des

matériaux

ILT INtrodUCHION . ..ueee e e 26
I1.2 Préparation de L’échantillon ..., 26
I1.3 Mode de prélévement deS COPEAUX .....veuureenrieteee e eae et e ae e aaeenens 27
0 5 0 570 £ 27
G TR0 o T | 28

I 3.3 BaITe. .ottt e 28

0 0GB 0 1 28
LB T TN 231 (S 11 28
TL3.6 PI€CES fINICS «.voneeeee ettt 29
TL3.7 DECRELS ..t 29
I1.4 Prélevement en fOnderie. ........o.oiuuiuiiii e 29
IL5 Les moyens d’analySe ........ooueiiniiiiiiie i et eeee e e e 30
I1.5.1 Techniques ChIMIQUES ......o.viieiiiiti et e 30

|0 B O €1 0 1 1< 4 1 PP 31
I1.5.1.2 Electro-gravimetri€ .. .....oouiiiniiet et eee et eee e e e e e e aeeaaeennn 31
ILS5.1.3 VOIUMEGLIIE ..ot 32

|0 BT B 1) (03 41 1< 4 (P 33
I1.5.2 Technique physico-Chimique. ...........oouiiiiiiiii e, 35
I1.5.2.1 La polaro@raphie .........c.ooiuiiiiiiiiii e e e 35
I1.5.2.2 La méthode d’absorption atomique — Emission de flamme .................... 37

I1.5.3 D0Sa@eS PAItICULIETS. ...t etete ettt et e e e, 46
I1.6 Le choix d’une méthode de dosage ...........ooviiiiiiiiiiiii e 48

Chapitre I1I : Techniques physiques d’identification des matériaux

I T INtrodUCHION ......e e e e 49
IT1.2 La spectrometrie de MASSE ......oueeneenteententeattentete et et et eeete et eeeeeneeneannes 49
IT1.3 SPECLIOMELIIC X .. netet ittt et ettt et e e et e e e e eeaeae 50
II1.4 ANalySe Par 1SOtOPIC .. .veueteett ettt et e e e e e et e e e e e e e e e aneeenaeenes 51
II1.5 Identification des défauts par I’analyse spectrométrique .............ccevvveiniinnnennnn. 53

II1.5.1 L’analyse spectrométrique des huiles usagées .............ccoveiiiiiiiiiiiinninnnnnns 53

TIL.6 CONCIUSION .. eveeetetee e e 60



Chapitre IV : Applications et résultats

IV INtrodUCtion ... e 61
IV.2 La méthode physico-chimique pour un échantillon 2024 .......................ooeenl . 64
IV.2.1 Spectrométrie par absorption atomique — émission de flamme ..................... 64
IV.2.1.1 MOdE OPEIatOire ...t eetentt et et et et e et et e e e e e aeaeeens 64
IV.2.1.2 RESUIALS ..oneneee e e 67

IV.3 La méthode physique pour un échantillon 2024 ..., 68
IV.3.1 Spectrométrie de MASSE .......c.uvutinriieteteat ettt et et e e et eieeeenae 68
IV.3.1.1 Les étapes qu’il faut suivre pour analyser I’échantillon ....................... 68

IV.3 1.2 RESUIALS . .oneee e e ee e 71
TV.3.2 SPectrometric X ......oieiit ittt e 73
IV.3.2.1 Résultats quantitatifs ............coooiiiiiiii e, 76
IV.3.2.2 Etude comparative et validation des résultats ...................oooviiiiinnn. 76
CoNClUSION €t PETSPECLIVE .. euuentttt ettt et et et et et et e e e eeie e e e et e e eaeanens 84

Références



Liste des figures

CHAPITRE 1

Figure I.1 : Les différentes familles de matériaux.............c..oooviiiiiiiiiiiiiiiiiiia 3
Figure [.2 : Aluminium non alli€......... ..o e 7
Figure 1.3 : Aluminium alli€....... ..o e 7
CHAPITRE 11

Figure II.1 : L’aluminium a I’échelle atomique..............ooooiiiiiiiiiiiiii e 35
Figure I1.2 : Phénomenes d’absorption et d’émission atomiques..........c.vveveeeniennannenn... 37
Figure I1.3 : Schéma d’une transition €électronique.............ocoviiiiiiiiiiiiii e 38
Figure 11.4 : Principe de [’absorption atomiquUe..........c.ovvviiiniiiiiei et eieeeiaeeaeans 38
Figure IL.5 : L appareillage en spectrométrie d’absorption atomique.............o.eoevueininnnen. 39
Figure I1.6 : La lampe & cathode CTEUSE.........cceiviiiiiieiieeiieieeee ettt 39
Figure I1.7 : La flamme — atomisation...........ouiitiiiniiiiiieie e eieeeeeeeeans 40
Figure I1.8 : Interférences Spectrales. .........ooviiiiiiiiiiiii i e e 42
Figure I1.9 : Interférences physiques.........oouiinriiniiiii e 43
Figure I1.10 : Principe de la spectrométrie d’émission atomique. .............cooeeueveiininennennn. 44
Figure I1.11 : Transitions énergétiques pendant I’émission atomique...............cceevvuennn... 45
Figure 11.12 : Appareillage d’un photomeétre d’émission de flamme.............................. 45
CHAPITRE III

Figure III.1 : Schéma du spectrometre de masse : source-analyseur-détecteur................... 49
Figure II1.2 : Schéma du principe de fonctionnement de « SPECTROLAB »................... 53
Figure II1.3 : Principe de fonctionnement d’un spectrométre a émission atomique type
ROTROD . .. e e 55
Figure I11.4 : Le mod¢le statistique de tendance a l'usure.............cooviiiiiiiiiiiininnannn.. 57
Figure IIL.5 : Evolution du Taux d’usure en cours d’exploitation.................cccevvveinnn.nn. 58
CHAPITRE IV

Figure IV.1 : Un formulaire d’analyse chimique effectué sur I’avion HERCULE C-130.....62
Figure IV.2 : Le couple N=°6 de la poutre de queue de I’hélicoptere Mi-24..................... 62
Figure IV.3 : Un échantillon découpé d’une pi¢ce d’un couple N=°6 de la poutre de queue de
PhElCOPtere Mi-24. .. ... e ettt e e e eeree e e aeaas 63
Figure IV .4 : schéma expliquant les différentes étapes de la procédure.......................... 64
Figure IV.5 : L échantillon sous forme de copauX. ..........ccoeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiaiienn, 65
Figure IV.6 : Une balance €lectronique. ..........o.vvuiiiiiiniiitiii i 65

Figure IV.7 : Les copaux sont attaqués par un acide ..............cooeiviiiiiiiiiiiiniiiiniaen 65




Liste des figures

Figure IV.8 : Une fiole de 100 ml.........coiiniiiii e e 65
Figure IV.9 : Filtrage de solution dans une fiolede 100 ml................c..ooiiin. 65
Figure IV.10 : L’addition de I’eau distillée a la solution.................oooiiiiiiiiiiiin 66
Figure IV.11 : Les étapes suivies pour préparer I’échantillon ..., 66
Figure IV.12 : Lalampe a cathode creuse..........c.oviviiiiiiii e, 66

Figure IV.13 : Le dispositif utilisé a la spectrométrie par absorption atomique — émission de

Figure IV.14 : le pourcentage de Cu donné par le formulaire et par 1’absorption atomique —

EMISSION A€ TlAIMIMIC e ettt e e e e e 67

Figure IV.15 : le pourcentage de Mg donné par le formulaire et par I’absorption atomique —

Emission de flamme. .......oouine it 68
Figure IV.16: L’ouverture du statif d’un spectrolab..................oooiiiii . 69
Figure IV.17: Nettoyage d’échantillon pour €liminer les couches d’oxydes..................... 69
Figure IV.18: L’échantillon est positionné sur le statif.................ooooiiiiiiiiiii . 70
Figure IV.19: Affichage des trois (03) résultats pour trois (03) €sSaiS...........oveveneennnn. 70
Figure IV.20: Affichage de la moyenne des trois (03) résultats.............c.cooeiiiiinnin.e 71

Figure IV.21: le pourcentage de Mg donné par le formulaire et par la spectrométrie de

02 N PP 73
Figure IV.23: Le dispositif utilisé pour la spectrométrie X...........ccooveiiiiiiiiiiiniiiinenn.. 73
Figure 1V.24: L’échantillon est placé a I’intérieur du dispositif................oooeiiiiiiin.n. 74
Figure IV.25: Réglage de la caméra sur I’échantillon...................ooooiiiiiiiii i, 74
Figure IV.26: Un graphe indique la présence du magnésium..............ooevueniiiiiniinnenn... 75
Figure IV.27 : Un graphe indique la présence du Cuivre...........ooeviviiiiiiiiiiiniiniannannn.. 75

Figure IV.28: comparaison entre le pourcentage de Si donné par le formulaire, la
spectrométrie de masse et ’absorption atomiqUE...........vvuiiieiieiiieieiie i ieiieeanns 76
Figure IV.29: comparaison entre le pourcentage de Fe donné par le formulaire et par les trois
MEthOdes PrECEAENTES. .. ...ttt e e e 77
Figure IV.30: comparaison entre le pourcentage de Mn donné par le formulaire et par les trois
MEthOAES PrECEAENLES. ... ettt e et e e e e 77
Figure IV.31: comparaison entre le pourcentage de Cr donné par le formulaire et par les trois

MEthOdes PrECEAENTES. .. ...ttt et e e e e e 78




Liste des figures

Figure IV.32: comparaison entre le pourcentage de Zn donné par le formulaire et par les trois

méthodes précédentes

Figure IV.33: comparaison entre le pourcentage de Cu donné par le formulaire et par les trois

MEthOdES PrECEAENLES. ... ettt e e et e e e e 79

Figure IV.34: comparaison entre le pourcentage de Mg donné par le formulaire et par les

trois mEthodes PréCedentes .........o.uiuiiniit i 79
Figure IV.35 1 le spectroil M ... e 82
Figure IV.36 : prélevement de I’échantillon..................oooiiii i, 82
Figure IV.37 :préparation de I’échantillon..................coiii i 82
Figure IV.38 :Commencer ’analyse . .......cco.oiuiiiiiiiiiiii e, 82



Liste des tableaux

CHAPITRE 1

Tableau I.1 : Réparation des matériaux constituant certains appareils d’Airbus Industries (%
<318 0 P 11 3

Tableau 1.2 : Les caractéristiques mécaniques d’aluminiume..............ooeveiviiiiiiniinennnnn. 6
CHAPITRE III

Tableau II.1 : Carte technologique des principaux contaminants d’usure et leurs origines

PLODADLES. . ...ttt e 59

CHAPITRE IV

Tableau IV.1 : La composition chimique d’alliage 2024 dans le formulaire...................... 63

Tableau IV.2 : Les résultats donné par la spectrométrie par absorption atomique — émission de

FlAMIME. e e 67
Tableau IV.3 : Les résultats des trois (03) essais donnés par la spectrométrie de .............. 71
Tableau IV .4 : La moyenne des résultats donnée par la spectrométrie de masse................ 72
Tableau IV.5 : les résultats affichés par la spectrométrie X...........coovviiiiiiiiiiiiinnnn... 76
Tableau IV.6 : Les résultats d’une analyse spectrale d’un échantillon en acier inox............ 80

Tableau VL7 : Les résultats d’une analyse spectrale d’un échantillon en acier faiblement



A310 : Airbus 310
AR : Aluminium
Ti : Titane

Org : Organique
Si : Silicium
Cu: Cuivre

¢ : Diameétre
Cr: Chrome
Mg: Magnésium
Mn: Manganeze
Fe: Fer

Zn: Zinc

Ni: Nickel

Les abréviations

I: Intensité aprés absorption atomique

Io: Intensité initiale de la source lumineuse

SEA: Spectrometrie d’émission atomique

SAA: Spectrométrie d’absorption atomique

AA: Abso;'ption atomique
EA: Emission atomique
AE: La variation de I’énergie

h: La constante de planck

A: L’absorption

a: coefficient d’absorption spécifique



INTRODUCTION GENERALE



INTRODUCTION GENERALE

La métallurgie aéronautique demeure ces derniers temps la nouvelle vague d’une
technologie de haut facteur qui ne cesse de se développer jour apres ’autre, cette énorme
évolution nous a offert un moyen de résoudre la célebre équation : sécurité, légereté et

fiabilité.

Les concepteurs se frolent toujours a des certaines limites concernant la maitrise des
performances des matereaux de fabrication, et d’autre part a la complexité du probléme de la
fatigue nécessitant la perception d’un environnement souvent contraint et évolutif, en

particulier dans le cas des picces fortement sollicitées.

Le développement dans cette industrie a connu un essor considérable et beaucoup
d’efforts ont été déployés dans ce sens ,mais s’il ya un facteur principale dans cette révolution
ce n’est bien évidemment que grace a la Métallurgie qui étudie les propriétés mécaniques et
chimiques des matériaux aéronautiques et surtout avec I’investigation des méthodes d’analyse
structurales, elle offre un moyen performant aux chercheurs de bien étudier le comportement
structural des aéronefs loin des couts faramineuses des souffleries et des essais mécaniques et
de duretés. L’¢étude expérimentale du spectre d'un phénomene physique, c'est-a-dire de sa
décomposition sur une échelle d'énergie, ou toute autre grandeur se ramenant a une énergie

(fréquence, longueur d'onde, etc.).

Historiquement, ce terme s'appliquait a la décomposition, par exemple par un prisme, de
la lumiére visible émise (spectrométrie d'émission) ou absorbée (spectrométrie d'absorption)
par l'objet a étudier. Aujourd'hui, ce principe est décliné en une multitude de techniques
expérimentales spécialisées qui trouvent des applications dans quasiment tous les domaines de
la physique au sens large : Aérospatial, astronomie, biophysique, chimie, physique atomique,

physique du solide, etc.

Notre mémoire s’articule sur les techniques d’identification physico-chimique des
matériaux qui peuvent étre classées de diverses manicres. Avant d'aborder les différentes
méthodes de l'analyse conventionnelle, on doit en général procéder a un certain nombre
d'opérations généralement connues sous le nom d"Analyse Immédiate". Il s'agit pour
l'essentiel de méthodes physiques (surtout) voie chimiques (quand elles sont suffisamment
spécifiques) dont le but est de séparer les différentes especes chimiques présentes dans un
¢chantillon. La spectrométrie de masse, la Spectrométrie X, L.’Analyse par isotopie,
I’analyse spectrométrique a émission atomique, la polarographie, Electro-gravimétrie

etc. sont parmi beaucoup d'autres qui font partie de I'ensemble des techniques propres a
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INTRODUCTION GENERALE

I'Analyse Immeédiate. L'approche moderne des méthodes dites "non destructives" ou
I'échantillon est trait¢é comme un tout dont la consommation reste négligeable vis-a-vis de la
masse totale de celui-ci, offre évidemment 1'économie de l'analyse immédiate, conserve cet

¢chantillon aux fins de contre-analyse si nécessaire.

L’¢étude entreprise durant ce mémoire a donc consisté a faire une étude comparative des
matériaux souvent utilisés en construction aéronautique a savoir I’aluminium et ses alliages

(durale), en traversant le chemin suivant :

v' Le rappel théorique de ce travail est procédé par la définition de quelques généralités
sur les matériaux aéronautiques puis on a rappelé les notions fondamentales qui
régissent les déférentes propriétés et caractéristiques de ces derniers .Par la suite on a
expliqué les trois (03) principales méthodes utilisées dans une étude pareille
commencant par la méthode chimique puis la méthode physico-chimique et terminant
en fin par la méthode physique avec les circonstances nécessaires de cette dernicre.

v' La deuxiéme partic consiste sur I’étude analytique structurale qui résume les
expériences effectuées au niveau des laboratoires du BCL (Base militaire centrale
de logistique) pour un échantillon du 2024 avec la technique physico-chimique
(spectrométrie par absorption atomique — émission de flamme), aussi bien les

expériences de la méthode physique ( spectrométrie de masse) et (la
spectrométrie X) effectuées 3 TERMAaero(Entreprise de rénovation de matériel

aéronautique) seront présentés et discutés. En fin ce travail se termine par une

conclusion générale et les perspectives.
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Chapitre I Généralités sur les propriétés physico-chimiques des matériaux

I.1.Introduction

I.1.1. Les différentes familles de matériaux sont :

Alliages ferreux

Alliages

Alliages I

d’ Aluminiurg

Alliages
de titane

Figure 1.1 : Les différentes familles de matériaux.

1.1.2. Matériaux structurant I'avion

Appareils | Alliages Al | Alliages Ti | Composites Org | Aciers Autres
A310 67% 5% 10% 13% 5%
A320 58% 6% 20% 13% 3%

A330/A340 73% 6.5% 10% 7.5% 3%
A380 75% 7% 8% 7% 3%

Tableau 1.1 : Répartition des matériaux constituant certains appareils d’Airbus Industries (%

en masse).

Ce tableau résume tous les matériaux structurant l'avion ; on observe que L'aluminium
est tres utilisé en général car sa masse volumique est trés faible, ce qui présente un grand
intérét en aéronautique. En effet, plus l'avion est léger, moins il consommera de carburant
L'aluminium est aussi trés apprécié pour sa bonne résistance a la corrosion qui est da a la
formation au préalable dune couche d'alumine qui va ensuite empécher la corrosion

d'atteindre 'aluminium.
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Chapitre I Généralités sur les propriétés physico-chimiques des matériaux

1.2. Historique

Les recherches qui ont provoqué le développement de I’aluminium illustrent
particuliérement les influences respectives de la composition et des traitements thermiques sur
les propriétés des métaux et alliages.

Il semble a peu prés siir que DAVY, en 1807, obtient un alliage aluminium —fer , mais
le mauvais fonctionnement du procédé et la faible quantité d’alliage obtenu ne permettent pas
de déterminer les propriétés de I’aluminium .

En 1825, BERSTED prépare un amalgame dont il retire une petite masse d’Al impur et

I’Allemand WOHLER, en 1827, obtient de 1Al sous forme d’une poudre grise.
C’est en 1854 que SAINTE-CLAIRE DEVILLE ¢labore un aluminium suffisamment pur
pour que les propriétés fondamentales du métal puissent étre décrites. Le métal relativement
pur étant obtenu, les études d’alliages commencent a donner d’intéressants résultats. En 1856,
SAINTE-CLAIRE DEVILLE produit un alliage AL-SI.

1886: invention du procédé d'électrolyse de I'aluminium par Paul Héroult (France) et
Charles Martin Hall (USA) .Depuis l'aluminium a connu un développement trés important
grace notamment a son utilisation dans les industries ayant attrait au transport : aviation,
automobile, marine. Il est aussi employé¢ dans l'emballage, le batiment, 1'¢lectricité, la

mécanique etc...[1]

1.3. Obtention De L’ Aluminium
1.3.1. La Bauxite

L'aluminium est un métal trés répandu sur la terre, le troisieme ¢lément aprés 1'oxygene
et le silicium. Les bauxites qui sont des roches riches en aluminium (45 a 60%) constituent
actuellement la source quasi exclusive de ce métal.

1.3.2. L’ Alumine

L'alumine est extraite de la bauxite par le procédé Bayer : la bauxite est broyée puis
attaquée a chaud par de la soude. On obtient une liqueur qui apres séparation des oxydes de
fer et de silicium est envoyée dans des décomposeurs pour précipitation de 1'alumine.

1.3.3. L’ Aluminium

L'aluminium est obtenu a partir de l'alumine par ¢lectrolyse dans une cuve comportant

un garnissage en carbone (cathode). L'aluminium formé par électrolyse de dépose au fond de

la cuve. [2]
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Généralités sur les propriétés physico-chimiques des matériaux

1.3.4.Principaux étapes de fabrication de I’Alumine

Réserves de bauxite !
r ——~i
Extraction |

Bauxite !

Procédé Bayer n
Alumine ll

Electrolyse '

Aluminium 1°° fusion
ou aluminium primaire

Coulée semi

] . continue
Coulée-laminage
continus
Plaques-billettes

Laminage a Filage Forgeage
chaud
Laminage a Etirage Matricage

froid Trétilage
I [

Produits semi-finis

Stade produits !

Processus fabrication E

Coulée Lingoticre

Lingots

Moulage

Piéces moulées '

Industries manufacturieres

Aluminiums Produits finis

Corroyés

;L Déchets '

Consommateur final

>L Débris ll

Page 4



Chapitre I Généralités sur les propriétés physico-chimiques des matériaux

I.4. Principales Propriétés
L’aluminium est un métal de type cubique a faces centrées trés malléable. A plusieurs
atouts sont :
bon conducteur de la chaleur et de 1'électricité ;
faible masse volumique : 2,7 kg/dm3 ;
point de fusion : 658° C ;
faible module d"Young : 70000 N/mm2 70000 Mpa 7000DaN/mm?2 ;
le coefficient de rigidité par unité de masse est sensiblement égal a celui de 1'acier ;
faible limite élastique ;

fort allongement a la rupture (t6les minces, feuilles, papier) ;

AN NNV U N N N

La résistance a la corrosion est bonne a condition que la couche d'alumine soit formée car
ensuite elle empéche la corrosion de pénétrer dans I'aluminium ;
v" Par contre 1'association avec un métal plus électropositif (acier, alliages de cuivre) détruit

la couche d'alumine qui ne peut donc plus protéger 1'aluminium. [2]

L.5. Caractéristiques Mécaniques

Coulé laminé recuit
Résistance traction N/mm2 70 a 100 70290
limite app d'elast. N/mm2 30240 30240
Allongement % 15a25 40 a30
Dureté Brinell 15a25 15a25
Module d'élasticité N/mm?2 67500 67500

Tableau 1.2 : Les caractéristiques mécaniques d’aluminium.

L'allongement a I'état recuit (amélioré a chaud) permet d'utiliser les procédés de
laminage, forgeage.

La puret¢ du métal joue un rdle essentiel car plus le métal est pur, plus la dureté, la
charge a la rupture diminuent alors que l'allongement augmente. D'ou I'emploi d'éléments
alliés dans l'aluminium.

Cette pureté¢ améliore considérablement la résistance chimique du matériau. [2]
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I1.6. Les alliages d’aluminium

L'aluminium non allié ayant des propriétés tres réduites, il est possible d'améliorer ses
propriétés en ajoutant des ¢éléments qui modifient plus ou moins profondément la
microstructure.

Les atomes des ¢1éments d'addition peuvent :

v’ étre en solution solide de substitution : ils prennent la place des atomes d'aluminium dans
le réseau. Leur taille est plus petite ou plus grande que l'atome d'aluminium ce qui
perturbe le réseau qui devient plus difficile a déformer ;

v" former des précipités hors solution solide : cohérents, semi-cohérents, ou incohérents avec
la matrice d'aluminium. L'effet provoqué est le méme sur la difficult¢ de déformation du
réseau.

Le durcissement de l'aluminium sera ainsi d'autant plus conséquent que le nombre et
l'importance de ces perturbations seront plus grands : la nature, la teneur, la répartition de ces
¢léments d'addition sont primordiales a cet égard.

Les ¢léments d'addition sont peu nombreux : cuivre, silicium, magnésium, mangangse, titane

et des associations magnésium + silicium, zinc + magnésium, zinc + magnésium + cuivre.

Désignation des alliages d’aluminium :

2]zl ]

{temeur = 9% %4)

Désignation de Faluminium non allié ‘ T

Pourcentage en alummiom au-deld de 80 25

NMombre d'impuretés pour lesquelles
des contriles sont prévus

Figure 1.2 : Aluminium non allié.

[2]o]2 4]
Désignation de 1"&lément T
principale d'nddition

[ Identification de I"alliage

Modifications subies depuis
I'allinge originel 0

Figure 1.3 : Aluminium allié.
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Désignation des ¢léments principale

2 : Cuivre

3: Manganese

4: Silicium

5: Magnésium

6: Magnésium et silicium

7: Autres éléments

I.7. Principaux alliages industriels

1.7.1.Les alliages de la série 1000

1.7.1.a. Aluminiums non alliés de la série 1000

Propriétés de ces nuances dépendent essentiellement :

v
v
v

des teneurs en impuretés (fer et silicium en particulier) ;
des additions mineures éventuelles ;
des niveaux de durcissement réalisés par écrouissage ou des niveaux d’adoucissement

obtenus par recuit.

D’une fagon générale les aluminiums non alliés présentent :

v
v
v

v
v

une tres bonne aptitude a la déformation plastique ;

une résistance mécanique relativement faible ;

un excellent comportement vis-a-vis des agents chimiques et des différentes
atmospheres ;

une bonne aptitude au soudage, au brasage, a I’anodisation ;

de trés bonnes propriétés cryogéniques.

+* Nuances courantes d’aluminiums non alliés

» L’aluminium 1080 A (Al > 99,80%)

v Bonne aptitude a présenter de trés beaux états de surface aprés brillantage et anodisation ;

v" Trés bonne résistance a la corrosion.

— Nombreuses applications dans les domaines de la décoration et des industries alimentaires ou

chimiques (cuves a acide nitrique).

» L’aluminium 1050 A (Al > 99,50%)

Alliage de trés grande consommation applicable dans plusieurs domaines :
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v du batiment et des travaux publics : couvertures, bardages, revétements de fagades,
plafonds, gaines de ventilation...

v"de I’industrie chimique et alimentaire : cuves, échangeurs

v de I’industrie mécanique : circuits basse pression, accessoires pour canalisations,
diffuseurs de climatisation...

v de I’emballage : tubes souples, étuis rigides, boitiers d’aérosols...

v du matériel ménager : ustensiles divers, circuits de réfrigérateurs, piéces de
décoration...

» L’aluminium 1070 A (Al > 99,70%)

Propriétés intermédiaires entre celles des nuances 1080 A et 1050 A.

» L’aluminium 1100 et 1200 (Al > 99,00%)
Remplacant du 1050 A toutes les fois ou leur plasticité est suffisante et que leur aspect de

surface est compatible avec I’application envisagée.

1.7.1.b. Aluminiums raffinés

Nuance la plus couramment utilisée :

» Aluminium 1199 obtenu :

v’ soit par raffinage électrolytique ;

V' soit par ségrégation (purification par cristallisation fractionnée) ;
Caractéris¢ par :
v’ une aptitude exceptionnelle a la déformation plastique ;
v un excellent comportement aux agents atmosphériques et a I’atmosphére marine ;
v" Possibilité d’obtenir de trés beaux états de surface aprés brillantage et anodisation.
= Applications dans la décoration, la bijouterie, les réflecteurs
Application principale (70 % de la production) de I’aluminium raffiné (degré de pureté
compris entre 99,99 et 99,999 %) réside dans la fabrication des condensateurs
¢lectrolytiques :
v I’anode étant constituée d’une feuille mince d’aluminium raffiné gravée en continu

par un procéd¢ ¢électrolytique pour augmenter sa surface ;

v’ le diélectrique étant obtenu par anodisation en continu de la feuille gravée.

1.7.1.c. Aluminiums « ultra-purs »
(Entre 99.999 et 99.9995, voir 99.9999%) peuvent étre obtenus par une purification

supplémentaire par fusion de zone.
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Applications concernent la microélectronique (circuits intégrés) et exigent un contrdle
sévere de certaines impuretés : Al sont actuellement commercialisés avec des teneurs en
uranium et thorium < 100 parties par trillion (tolérances exigées car les impuretés sont

susceptibles de créer des erreurs de logiciels dans les mémoires de trés haute capacité).

1.7.1.d. Aluminiums pour conducteurs électriques
L’utilisation intensive de I’aluminium dans la fabrication des conducteurs €lectriques est

essentiellement due a 1’association exceptionnelle :

- d’une conductivité électrique €levée A conduction égale, masse conducteur

- d’une faible densité } Al =Y, masse conducteur Cu

» Pour des raisons économiques et ¢galement de qualit¢é métallurgique, les aluminiums
pour conducteurs ¢€lectriques sont actuellement essentiellement obtenus, a partir de
métal liquide, par des procédés de coulée et laminage en continu (procédés Properzi,
Cecim...)

= Le fil machine ainsi directement obtenu a @ de 7,5 a 12 mm mais pouvant atteindre 24 mm.

» Nuance la plus utilisé est Aluminium 1370 dans les applications :
- Fils pour cables nus aériens (cables homogénes ou cables mixtes aluminium-acier) ;
- Fils pour cables isolés.
» Aluminium 1350 réservé a la fabrication des fils tréfilés pour cables isolés de transport
d’énergie électrique
» Aluminium 1310 spécialement mis au point pour la fabrication :
- Fils pour cables souples isolés (automobile, électroménager, aéronautique marine...) ;
- Fils pour cables téléphoniques de réseau urbain.
» Aluminium 1340 est réservé a la fabrication des fils émaillés pour bobinage, mais peut

étre utilisé pour les cables souples et les cables téléphoniques.

1.7.2. Les alliages de la série 2000 : DURALUMIN

I.7.2.a. Alliages aluminium-cuivre de la série 2000
Les alliages de la série 2000, a durcissement structural, forment une gamme importante
d’alliages se caractérisant par :
v’ une résistance mécanique moyenne a 1’état trempé mdri mais relativement élevée a
1’état trempé revenu ;

v" une bonne tenue a chaud ;
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v’ une aptitude au soudage généralement mauvaise selon les procédés traditionnels ;
v' une résistance a la corrosion relativement faible en atmosphére corrosive.
% Alliages pour structure a résistance mécanique élevée
> Alliage 2017 A (trés connu sous Duralumin) peut étre considéré comme étant a
I’origine du développement de I’aluminium dans 1’aviation et également du
développement de 1’aviation elle-méme. Il est toujours tres utilisé¢ dans les domaines
les plus variés.
> Alliage 2014 a des applications importantes dans les domaines de I’armement (chars,
missiles, obus...), de la mécanique (poutrelles), de 1’aéronautique [structure des avions
militaires (Mirage, Jaguar)].
% Alliages pour structure a résistance mécanique élevée
> Alliage 2214 se différencie du 2014 par une teneur plus faible en fer qui améliore sa
ténacité, aussi il tend a le remplacer toutes les fois que cette propriété est considérée
comme privilégiée ou importante (secteur aéronautique en particulier).
Les principaux avantages du 2214 résident dans
v’ sa grande fiabilité industrielle ;
v’ sarésistance mécanique relativement élevée a 1’état T6 ;
v' et son bon comportement en fatigue ;
Son point faible (idem pour le 2014) consiste dans
v’ sa faible résistance a la corrosion sous tension.
v' Améliorations importantes peuvent étre obtenues dans ce domaine en agissant :
V' soit par des traitements de surface adéquats ;
V' soit par le traitement thermique final (double revenu type haut-bas).
> Alliage 2024 a supplanté 1’alliage 2017 A dans les applications aéronautiques
> Alliage 2124 a teneurs plus faibles en fer et silicium tend a remplacer 1’alliage 2024
toutes les fois que I’on recherche une ténacité améliorée.
Les applications des alliages 2024 et 2124 sont importantes, elles concernent les secteurs :
v' des transports : aéronautique en particulier ;
v de la mécanique ;
v' de I’armement ;
v du sport.
De nouveaux alliages dérivés du 2124 sont actuellement développés :
» Alliage 2224 permet d’obtenir des gains substantiels du point de vue :
v’ résistance mécanique (Re A ~ 35 % /2124) ;
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v comportement en fatigue (N vitesse de propagation des fissures).
> Alliage 2001 est réservé pour la fabrication des corps creux filés et des bouteilles
extincteurs et des bouteilles a gaz comprimé (air, oxygene, CO»...) :
- résistance a la pression ;

- résistance a la corrosion ;

bon comportement a I’éclatement.

X/
L X4

Alliages pour résistance a chaud
» Alliage 2618, mis au point a I’origine par Rolls-Royce (dénomination RR58) pour les
pieces matricées de réacteurs (disques et aubes de compresseur), a recu depuis des
applications dans les domaines les plus variés (supersonique Concorde intervient pour
75 % de la masse de la structure.
Les propriétés sont
v’ bonne résistance au fluage de 110 a 150°C et pour des durées atteignant 30 000h ;
v" bonne résistance a la fatigue a la température ambiante et a chaud ;
v' bonne stabilité thermique des caractéristiques mécaniques, méme aprés maintien de
plusieurs dizaines de milliers d’heures a 130°C ;
v" bonne résistance a la corrosion sous tension.
> Alliage 2219, peut étre considéré comme étant, parmi les différents alliages
d’aluminium transformés, celui qui présente la meilleure résistance a la traction et au
fluage dans le domaine 200 a 325°C.
» Indépendamment de sa bonne tenue a chaud, I’alliage 2219 présente :
v bon comportement aux basses températures ;
V' aptitude au soudage correcte : présente la meilleure soudabilité des alliages série 2000.
= Utilisation pour la fabrication des réservoirs soudés des fusées pour stockage des gaz
liquéftiés
% Alliages pour décolletage
Ces alliages, grace a la présence d’éléments tels que le plomb et le bismuth, donnent des
copeaux courts a 1’'usinage permettant le décolletage a grande vitesse sur tours automatiques.
» Alliage 2030 peut étre considéré comme un alliage 2017 A avec addition de 0,8 a
1,5 % de plomb. Fabriqué uniquement sous forme de barres ou tubes filés ou filés
étirés, il est tres utilisé en France et en Europe.
Propriété principale
= Bonne aptitude a ’anodisation ;

= Protection efficace contre la corrosion ;
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= De bonnes qualités de frottement ;
= Eventuellement, la décoration par coloration.
» Alliage 2011 (surtout utilisé aux Etats-Unis) voit ses applications grandir en Europe.
Propriété principale
Aptitude a la déformation a chaud, trés supérieure a celle de I’alliage 2030, permet son
obtention non seulement sous forme de produits filés mais également sous forme de picces

matricées.

% Alliages pour déformation plastique
Ces alliages ont une composition spécialement adaptée (en particulier teneurs en cuivre
et magnésiumM) de facon a présenter une bonne aptitude a la mise en forme a T ambiante.
> Alliage 2117, le plus ancien, commercialis¢ en Europe depuis les années 50, a été
utilisé dans la carrosserie automobile des modéles Citroén (AMI, DS, SM), Rover,
Rolls-Royce... en raison de :
v’ ses caractéristiques moyennes (Rpo=180 MPa, Rm=300 MPa) pouvant étre acquises
par mise en solution, trempe a I’air libre et maturation ;
v' sa bonne aptitude a la mise en forme (4= 27 %) ;
v’ sa bonne aptitude au soudage par points (sans dégraissage préalable des toles), au
collage, a la peinture ;
v" une bonne résistance a la corrosion.
> Alliage 2002, commercialis¢é en France a partir de 1975 pour la carrosserie
automobile, présente des caractéristiques > a celles de [’alliage 2117 (Rpo>=190
MPa, Rm=330 MPa, A= 31 %) mais a surtout I’avantage de voir ses caractéristiques
augmentées par les traitements de cuisson de peinture.

|:> Alliages en concurrence avec les alliages des séries 5000 et 6000.

1.7.3. Les alliages de la série 3000
1.7.3.a. Alliages aluminium-manganese de la série 3000

Les alliages de la série 3000, dont les applications industrielles sont importantes et
variées, se caractérisent par :

v' une résistance mécanique faible mais qui peut étre augmentée soit par écrouissage, soit
par addition de magnésium (ces alliages n’étant pas susceptibles de durcissement
structural sont donc utilisés dans les €tats écrouis, restaurés ou recuits) ;

v' une bonne aptitude a la mise en forme, au soudage et au brasage ;

v" une excellente résistance a la corrosion.
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«» Alliages AlI-Mn
» Alliage représentatif est I’ Alliage 3003
Remplace I’aluminium non allié¢ toutes les fois qu’une légére augmentation des

caractéristiques mécaniques s’avere nécessaire.

Utilisé dans les domaines les plus divers sous forme de tdles, bandes, barres, produits filés :
- batiment (bardage, sous-plafond) ;
- industrie (pieces chaudronnées, échangeurs cryogéniques et thermiques, radiateurs,
climatiseurs) ;
- tubes d’irrigation ;
- ustensiles de cuisson.
» Alliage 3103 variante européenne du 3003 se différencie surtout par une teneur en
Cu non imposée (< 0,10 % au lieu de comprise entre 0,05 et 0,20 %) mais
applications identiques.
« Alliages AI-Mn-Mg
Addition de magnésium = @A Rm des alliages Al-Mn en complétant le durcissement par
phases dispersées, obtenu par le manganese, par un durcissement de la solution solide par
présence de magnésium.
» Alliage 3004 présente des caractéristiques mécaniques sensiblement > a celles du
3003 mais son aptitude a la déformation plastique est 1égérementM .
Principalement fabriqué sous forme de tdles et bandes, est tres utilisé dans le domaine :
v' des panneautages ;
v de ’emballage ;
v du boitage (I’alliage par excellence pour la réalisation des corps de boites pour
boissons gazeuses).
» Alliage 3105 : propriétés sont intermédiaires entre celles des alliages 3003 et 3005,
est utilisé dans les domaines du boitage et du capsulage.
» Alliage 3002 a tres faibles teneurs en impuretés (Fe < 0,10 %, Si < 0,08 %) est
réservé a I’obtention de qualités spéciales pour la décoration.
» Alliages 3008 et 3009 d’origine allemande sont plus spécialement réservés aux
ustensiles émaillés.
Leur composition est donc spécialement congue pour présenter :
v" une bonne aptitude a I’emboutissage ;

v" une bonne adhérence mécanique et chimique avec 1’émail ;
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v' une limite d’élasticité aussi élevée que possible aprés le traitement d’émaillage réalisé
a 560°C et plus.
> Alliages en concurrence avec les alliages des séries 4006 et 4007.

1.7.4.Les alliages de la série 4000 : Les ALPAX
I.7.4.a. Alliages aluminium-silicium de la série 4000
Les alliages de la série 4000 n’ont pas le poids industriel des alliages des séries 1000,
2000, 3000, 5000, 6000 et 7000.
% Alliages pour métaux d’apport de soudage et de brasage
1) Soudage
> Alliage 4043 a 5 % ~ de silicium est recommand¢ lorsque les alliages a souder ou les
types d’assemblages a réaliser présentent des difficultés du point de vue soudabilité
opératoire (c-a-d risque de fissuration en particulier).
= Systématiquement conseillé dans le cas du soudage des alliages d’aluminium de moulage
ainsi que dans le cas du soudage d’un alliage d’aluminium de moulage avec un alliage

d’aluminium de transformation (norme Afnor A 81-410).

2) Brasage
> Alliages 4045, 4047, 4145 sont les métaux d’apport utilisés le plus souvent pour le
brasage avec flux.
» Alliages 4004 et 4104 sont spécialement adaptés au brasage sans flux.
« Alliages pour pistons
> Alliages 4032 essentiellement réservé a la fabrication des pistons forgés. Il présente
une bonne aptitude au forgeage et au matricage ainsi que des propriétés d’usage
adaptées a ce type d’application :
- coefficient de dilatation relativement faible par rapport a I’aluminium et aux alliages
d’aluminium des autres séries ;
- bonne résistance a 1’usure et au frottement ;
- bonne tenue a chaud.
< Alliages pour émaillage
> Alliages 4006 et 4007 sont spécialement adaptés pour la fabrication de piéces,
récipients, ustensiles réalisés par mise en forme a froid (emboutissage en particulier)

et devant étre émaillés.
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I.7.5. Les alliages de la série 5000 : LES DURALINOX
1.7.5.a. Alliages aluminium-magnésium de la série 5000
Les alliages aluminium-magnésium constituent une famille importante et variée

d’alliages industriels.

Propriétés générales
Les alliages Al-Mg forment, en fonction de leur teneur en magnésium (de 0,5 a 5,5%)
une gamme tres progressive d’alliages dont les propriétés générales sont les suivantes:

v’ caractéristiques mécaniques moyennes ;

v’ bonne aptitude a la déformation a chaud et a froid ) nombreuses
(e 2 avec N teneur en magnésium) ; applications
v' excellente soudabilité opératoire et métallurgique : > dans le
v Résistance mécanique des joints soudés = celle du métal de base chaudronnage-
a I’état recuit ; ) soudage

v' excellent comportement aux basses et trés basses T = applications en cryogénie ;

v’ trés bonne résistance a la corrosion en atmosphéres naturelle, industrielle et marine,
sur ¢état soudé ou non. Cette propriété peut €tre renforcée par des traitements
d’anodisation de protection ;

v' possibilité de présenter de beaux états de surface par brillantage ou anodisation
lorsqu’ils sont élaborés a partir d’aluminium suffisamment pur.

+» Principaux alliages AlI-Mg d’usage général
» Alliage 5005, le moins chargé en magnésium (0,8 %), remplace 1’aluminium non
alli¢ lorsqu’une 1égeére augmentation des caractéristiques est nécessaire :
domaine de I’emboutissage ;
du chaudronnage ;
de I’architecture (bardages) ;
du mobilier métallique...
> Alliage 5050 (Mg = 1,45 %), sous forme de produits filés et laminés est utilisé dans
les domaines les plus variés :
v’ batiment (chéneaux, tuyaux...) ;
v ménager (machines a laver...) ;
v’ transports (remorques automobiles, bateaux...).
> Alliage 5251 (Mg=2,05 % ; Mn=0,3 %) est plus spécialement utilisé sous forme de

produits filés (barres, fils, tubes) ou de tubes soudés pour I’irrigation.
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> Alliage 5052 (Mg=2,5 % ; Cr=0,25 %) est situ¢, du point de vue résistance

mécanique, sensiblement au milieu de la gamme des alliages Al-Mg.

Avantage de combiner
v' une bonne aptitude a la mise en forme ;
v’ une bonne résistance a la fatigue ;
v" une trés bonne résistance a la corrosion.
Ses domaines d’application sont les plus divers : en particulier en chaudronnerie sous forme

de réservoirs et tuyauteries pour :

v I’industrie chimique ;

v I’industrie pétroliére ;

V' les transports maritimes ;

V' les transports aéronautiques ;

> Alliage 5086 (Mg=4 % ; Mn=0,45 % ; Cr=0,15 %) et 5083 (Mg=4,45 % ; Mn=0,7
% ; Cr=0,15 %), donc plus chargés en magnésium que les précédents, sont utilisés
toutes les fois que 1’on recherche, en plus des caractéristiques générales des alliages
Al-Mg, une résistance mécanique élevée, ce qui est le cas des applications :

v’ industrie chimique, alimentaire : canalisations, réservoirs, installations de liquéfaction,
de stockage de gaz liquéfiés. Matériaux de choix pour les installations cryogéniques
car treés bon comportement jusqu’aux trés basses températures.

v' industrie des transports :

+ terrestres : carrosseries, citernes, conteneurs ;

» adronautiques : nids d’abeilles ;

* maritimes : canots de sauvetage, superstructures de petites unités,
aménagements de paquebots, revétements de cales frigorifiques.

v’ batiment et travaux publics : panneaux de revétement, matériel de manutention ;

<

biens de consommation : loisirs (caravanes), mobilier métallique, matériel de ;

v’ cuisson et de stockage des aliments, matériel ménager (cont. isothermes, bacs a
glace...) ;

v" industries mécanique et électrique : canalisations diverses, bobines pour textiles,

rivets, boulonnerie ;

v installation de dessalement de 1’eau de mer.

Page 16



Chapitre I Généralités sur les propriétés physico-chimiques des matériaux

» Alliage 5056 (Mg=5,05%, Cr=0,12%, Mn=0,12%), 5056 A (Mg=5,05%, Mn=
0,35%) et5456 (Mg=5,1%, Cr=0,12%, Mn=0,75%), Mg A = + performants de la
série 5000.

Applications limitées = risques de corrosion intergranulaire et de corrosion sous tension.
= Remplacés par les alliages 5086 et 5083 plus sécurisants.

«» Alliages AlI-Mg pour applications plus spécifiques
+* Alliages pour métal d’apport en soudage
Les alliages Al-Mg sont trés utilisés en tant que métal d’apport lors du soudage des différents

alliages d’aluminium en raison de leur bonne soudabilité opératoire.

Les alliages les plus utilisés sont les nuances : 5554, 5654, 5754, 5854, 5183, 5356, 5556.

'8 Alliages pour décoration
Ces alliages se différencient des alliages a usage général par une faible teneur en
impuretés (Fe, Si). Spécialement adaptés a la décoration en raison des beaux états de surface
obtenus apres brillantage ou oxydation anodique et de leur trés bonne résistance a la

corrosion.

Les nuances les plus utilisées sont : 5457, 5557, 5657, 5150, 5252, 5351

* Alliages pour conducteurs électriques
Alliage 5005 peut étre utilisé sous forme de fils élaborés par des procédés de coulée et
laminage en continu pour des applications électriques ;
- conducteurs nus et aériens de lignes de transport et de distribution d’¢lectricité ;
- cables souples isolés.
+ Alliages pour bouteilles & gaz sous pression

Deux alliages sont normalisés en France pour ce type d’application (norme NF A 50 101).

» Alliage 5013 (Mg=3,5% ; Mn=0,4%).
> Alliage 5283 (Mg=4,8% ; Mn=0,75%) = bouteilles de plongée sous-marine.
* Alliages pour boitage
» Alliage 5182 (Mg=4,75% ; Mn=0,35%) = couvercles de boites a boissons
gazeuses.

> Alliage 5049 (Mg=2,05% ; Mn=0,8%) = anneaux des couvercles a ouverture facile.
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Rq : Palliage 5182 a également un domaine d’emploi dans les piéces de carrosserie
automobile exigeant des mises en forme difficiles. Il supplante a cet égard les alliages

concurrents des séries 2000 et 6000.

1.7.6.Les alliages de la série 6000
I.7.6.a. Alliages aluminium-magnésium de la série 6000

Les alliages aluminium-magnésium-silicium de la série 6000, a durcissement structural,
ont un poids industriel important, en particulier dans le domaine des produits obtenus par
filage : représente 80 % des alliages d’aluminium utilisés dans le monde pour la fabrication

des profilés filés.

Propriétés générales

Les alliages de la série 6000 commercialisés sont nombreux : ils se différencient par
leurs teneurs en Mg (de 0,3 et 1,5%), en Si (de 0,3 a 1,4%) et par la présence d’additions
secondaires (Mn, Cr, Cu, Pb, Bi...). Ils présentent néanmoins les propriétés générales :

V' trés bonne aptitude a la déformation a chaud par laminage et surtout par filage et

matricage ;
bonne aptitude a la mise en forme a froid (par cintrage par exemple) ;
caractéristiques moyennes ;
trés bonne résistance a la corrosion (renforcée par des traitements d’anodisation) ;
possibilité d’obtenir de beaux états de surface des la sortie de la presse a filer
(Ameéliorés par brillantage et anodisation) ;

bonne aptitude au soudage ;

AN N N N N

bon comportement aux basses ou trés basses T mais résistance a chaud limitée a
partir de 150 a 200°C suivant la durée du maintien a chaud.
+ Principaux alliages Al-Mg-Si d’usage général
Ces alliages sont utilisés sous formes variées (toles, barres, matricés) dans des
applications tres diversifiées :
» Alliage 6061 (Mg=1% ; Si=0,6% ; Cu=0,3% ; Cr=0,2%) trés ancien est encore
universellement utilisé dans :
v' les transports (structures, panneautages, caravanes, conteneurs...) ;
v' les structures au sol (charpentes de batiment, de matériel de manutention, pylénes,
paravalanches, coffrages de travaux publics) ;

v’ les piéces chaudronnées soudées.
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Les principales propriétés de I’alliage 6061 sont les suivantes :
v’ caractéristiques mécaniques moyennes a la température ambiante ;
v" bonne aptitude a la mise en forme ;
v’ résistance a la fatigue moyenne ;
v’ bonne aptitude au soudage a I’arc ;
v excellente résistance a la corrosion dans des atmosphéres agressives et cela a 1’état
soudé¢ ou non ; de plus, il est insensible a la corrosion sous tension.
> Alliage 6181 (Si=1% ; Mg=0,8%) recoit des applications dans le domaine de la
chaudronnerie. Des réserves doivent étre formulées vis-a-vis de sa ténacité : sa
résilience, en particulier, du fait de ’absence d’addition ou faible teneur de chrome
et/ou de manganese.
= Remplacé par le 6081 (Si=0,9% ; Mg=0,8% ; Mn=0,3%) qui ne présente pas cet
inconvénient.
» Alliage 6013 (Si=0,75% ; Mg=0,95% ; Cu=0,9% ; Mn=0,35%) : un nouvel alliage
d’origine américaine du type Al-Mg-Si-Cu est un concurrent des alliages 5083,

5456 et surtout 6061 et 2024 pour les applications structurales.

Son intérét majeur est de présenter une combinaison attractive des propriétés résistance
mécanique, résistance a la corrosion, aptitude au soudage et aptitude a la mise en forme:
v’ sa résistance mécanique > de 15 a 25% de celle de ’alliage 6061 ;
v’ sa limite d’élasticité surpasse celle de ’alliage 2024 ;
v’ sarésistance a la corrosion > a celle des alliages a haute résistance de la série 2000 et
7000 et équivalente a celle de I’alliage 6061 (sauf en milieu marin) ;
V' sa ténacité est = a celle de ’alliage 2024 ct est trés nettement > a celle du 6061 ;
v’ son aptitude au soudage est similaire a celle du 6061 (métal d’apport recommandé
4043) mais les caractéristiques des joints soudés sont supérieures.
* Alliages Al-Mg-Si pour profilés
Qualité principale : trés bonne aptitude a la transformation a chaud par filage,
= Réservés exclusivement a la fabrication des produits filés (barres, tubes et surtout profilés).
On distingue deux types d’alliage :
v" Alliages pour profilés de menuiserie métallique ;

v" Alliages pour profilés de structure.
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- Alliages pour profilés de menuiserie métallique
Alliages faiblement chargés en Mg et Si spécialement congus pour pouvoir étre filés
sous forme de profilés de formes + / - sophistiquées, dans des conditions économiques
(grandes vitesses de filage, trempe sur presse en sortie de filiere) et avec de trés beaux états de
surface.

> Alliages 6060 ct 6063 sont universellement utilisés pour la réalisation des nombreux
types de profilés destinés a la menuiserie métallique.

» La nuance 6463 est réservée lorsqu’un aspect trés brillant est souhaité aprés
I’anodisation, ce dernier traitement est généralement effectué afin d’assurer la
maintenance dans le temps de 1’état de surface et de permettre la coloration.

= Alliages pour profilés de structure

Ces alliages a teneur en Mg et Si > a celle des alliages précédents et renforcés par
I’addition de Mn et/ou de Cr sont plus spécialement adaptés a des applications structurales
comme :

v’ ossature de voitures ferroviaires ou de métro, de caravanes, de conteneurs... ;

ridelles de camions ;
mats de bateaux ;
pylones ;
panneaux de signalisation routiere ;
montants d’échelles et d’escabeaux ;

garde-corps de balcons ;

AN N N N N

jantes de cycles.
» Alliages 6106, 6005 A, 6351 : résistance mécanique compris entre 240 et 340 MPa.
» Une nuance, I’alliage 6351 A, est réservée aux bouteilles a gaz sous pression.
+ Alliages Al-Mg-Si pour conducteurs électriques
» Alliage représentatif est le 6101 permet par une combinaison de traitements
thermiques et mécaniques d’obtenir une résistance mécanique double de celle de
I’aluminium conducteur non alli¢ (nuance 1370) avec une conductivité €lectrique de

10 a 15 % inférieure seulement.

Application principale
Fabrication des cables nus aériens pour lignes de transport et de distribution d’¢€lectricité

(lignes moyenne et haute tensions EDF).
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+ Autres alliages Al1-Mg-Si pour applications spécifiques
> Alliages pour décolletage
Les alliages 6012 (Mg=0, % ; Si=1% ; Mn=0,7%, + Pb, Bi) et 6262 (Mg=1% ; Si=0,6%
Cu=0,3% ; Cr=0,10%, + Pb, Bi) grace a la présence de Pb et Bi = adaptés pour le décolletage
sur tours automatiques a grande vitesse (formation de copeaux fins).
Avantage par rapport aux alliages concurrents 2011 et 2030 une meilleure résistance a la
corrosion et de plus grandes possibilités de fabrication par matrigcage.
» Alliages pour carrosserie automobile
Différents alliages Al-Mg-Si ont été homologués ces derniéres années en vue de leur
application dans la carrosserie automobile (alliages 6009, 6010, 6011, 6015, 6016).
= en concurrence avec les alliages des séries 2000 (alliages 2002, 2036, 2037 et 2117)
et 5000 (alliage 5182).

Intérét est de présenter

v' une bonne aptitude a la mise en forme sans formation de vermiculures lors de
I’emboutissage ;

v" une bonne aptitude au soudage par points ;

v une bonne résistance a la corrosion ;

v’ la possibilité de durcir fortement lors des traitements de cuisson de peinture effectués
aprés emboutissage, a condition que ces traitements (souvent courte durée) soient
réalisés a une température au moins égale a 180°C.

1.7.7. Les alliages de la série 7000 : LES ZICRALS
1.7.7.a Alliages aluminium-zinc de la série 7000
Les alliages aluminium-zinc comprennent différentes sous-familles mais la principale

est constituée par les alliages a haute résistance du type Al-Zn-Mg-Cu.

+ Alliages Al-Zn-Mg-Cu traditionnels a haute résistance
v Ces alliages, du fait de leurs caractéristiques mécaniques relativement élevées
= Les alliages d’aluminium dits a haute résistance
v' Caractéristiques mécaniques élevées = ténacité et résistance a la corrosion sous
tension (dans le cas des produits épais) faible = traitements de sur-revenu annule
cette sensibilité a la corrosion sous tension mais M résistance mécanique.
» Alliage 7075 universellement utilisé sous forme de produits laminés, filés et
matricés dans de nombreuses applications :

V' transports : industrie aéronautique en particulier ;
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v’ armement ;

v mécanique, boulonnerie ;

v' sport (skis, batons de ski).

» Alliage 7175 (dérivé du 7075) recommandé lorsqu’une ténacité renforcée est
recommandée.

* Alliages Al-Zn-Mg-Cu a haute résistance industrialisés plus récemment :

Ces alliages ont été spécialement mis au point afin de présenter différents compromis

performants des propriétés suivantes :

v’ résistance mécanique fonction de 1’épaisseur des produits en agissant sur les éléments
d’addition principaux et secondaires ;

v' résistance a la corrosion sous tension en jouant sur les traitements thermiques ;

v’ ténacité et comportement en fatigue en utilisant des alliages a faibles teneurs en
impuretés (Fe, Si..), en ajustant les teneurs de certains ¢éléments d’addition
secondaires et en optimisant les traitements thermiques.

Ces alliages ont actuellement des applications importantes dans I’industrie aéronautique

et en particulier dans les structures des avions modernes (Airbus, Boeing...).

» Alliage 7475, (dérivé des alliages 7075 et 7175) considéré comme celui qui présente
la meilleure ténacité de tous les alliages d’aluminium a haute résistance
actuellement industrialisés.

Alliage représentatif est I’alliage 7020, il se caractérise par :

v' une bonne aptitude a la déformation a chaud par filage en particulier ;

v" une faible vitesse critique de trempe qui autorise, aprés mise en solution, le
refroidissement a I’air si I’épaisseur ne dépasse pas 10 a2 12 mm ;

v' une bonne soudabilité opératoire et métallurgique : la zone adoucie par la chaleur lors
du soudage se redurcit ensuite spontanément par simple séjour a la température
ambiante, ce qui permet d’obtenir sur 1’état brut de soudage des caractéristiques
mécaniques ¢levées ;

v’ des caractéristiques moyennes ;

<

une résistance a la corrosion et aux agents atmosphériques satisfaisante.
v Par contre, a I’état soudé, il est conseillé de protéger les zones situées de part et
d’autre du cordon de soudure dont la microstructure a ét¢ modifiée par le cycle de

chauffage.
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Applications de P’alliage 7020 limitées aux
v' constructions mécano-soudées du génie (engins spéciaux « Gillois » : ponts de
franchissement d’obstacles par les chars) ;
v’ gros réservoirs de gaz liquéfiés pour fusées ;

v' blindages pour chars légers.

+ Autres alliages de la série 7000 pour applications spécifiques
» Alliages pour automobiles et autocars . pare-chocs et profilés de renforcement
Différents alliages ont été développés aux Etats-Unis :
= Alliages 7016, 7029 spécialement réservés aux pare-chocs de décoration.
= Alliages 7021, 7046, 7146, 7116, 7129 destinés aux pare-chocs ou profilés de sécurité.
» Alliage pour bouteilles a gaz sous pression :
= Alliage 7060 récemment développé en France réservé aux bouteilles a résistance
mécanique ¢levée.
» Alliages pour blindage de chars :
= Alliages 7017, 7018, 7039 utilisés, en parallele avec I’alliage 7020, en raison de leurs
propriétés balistiques intéressantes.
» Alliages a trés grande fiabilité pour profilés :
Alliage représentatif est I’alliage 7003 développé au Japon pour les profilés de structure,

(Concurrent 7020 et 6061 mais avec 1’avantage de présenter une meilleure aptitude au filage).

1.7.8.Les alliages de la série 8000
1.7.8.a. Alliages d’aluminium de la série 8000

Ces alliages, qui correspondent a ceux qui du point de vue composition n’entrent dans
aucune des séries précédentes, comprennent différentes sous-familles a propriétés bien

spécifiques.

+ Alliages Al-Fe pour bandes minces
Ces alliages dont la composition permet un recyclage facile des déchets sont obtenus sous
forme de bandes minces (épaisseur 10 a 100 mm) réalisées selon un processus de
transformation simple et donc économique (coulée continue, laminage a froid, recuit).
Ces bandes présentent un trés bon compromis résistance mécanique et plasticité qui les rend
aptes a des applications du type : boitage léger, capsulage, papier ménager, tuyaux flexibles,

¢changeurs thermiques.
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» Alliage 8011 (Al-Fe-Si), le plus ancien, est le plus représentatif : trés utilisé pour les
capsules de bouchage, les emballages souples et le papier ménager.

» Alliage 8006 (Al-Fe-Mn) a une résistance mécanique > a celle du 8011 : papier
meénager.

> Alliage 8018 (Al-Fe-Si-Cu) est plus spécialement réservé au capsulage.

* Alliages Al-Sn pour frottement
L’intérét de ces alliages pour ce type d’application réside dans le fait qu’ils présentent :
= un couple de frottement excellent avec I’acier ;
= une bonne résistance a la corrosion vis-a-vis des huiles chaudes ;
= une bonne résistance a la fatigue ;
= une résistance ¢élevée a la corrosion par cavitation.
Deux types d’alliages sont surtout commercialisés :

» Alliages a 6 % Sn (type 8§280) renforcés par différentes additions (Cu, Ni, ...) afin
d’augmenter la résistance mécanique pour la fabrication des produits massifs
(coussinets et bagues des treés grandes séries automobiles).

» Alliages a 20 % Sn (type 8081) a forte teneur en étain conviennent pour la
réalisation des coussinets et bagues bimétalliques a support acier et a couche de
frottement Al-Sn (ce revétement Al-Sn étant plaqué par laminage sur le support
acier.

+ Alliages Al-Fe pour conducteurs électriques :
Destinés aux nouvelles applications dans le domaine des fils et cables de télécommunications

et des cables souples pour applications diverses.

> Les alliages 8076 et 8276 sont respectivement trés proches des alliages 1310 et
1340.
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£ Alliages Al-Sn pour frottement
L’intérét de ces alliages pour ce type d’application réside dans le fait qu’ils présentent :
= un couple de frottement excellent avec 1’acier ;
= une bonne résistance a la corrosion vis-a-vis des huiles chaudes ;
= une bonne résistance a la fatigue ;
= une résistance ¢élevée a la corrosion par cavitation.
Deux types d’alliages sont surtout commercialisés :

» Alliages a 6 % Sn (type 8280) renforcés par différentes additions (Cu, Ni, ...) afin
d’augmenter la résistance mécanique pour la fabrication des produits massifs
(coussinets et bagues des treés grandes séries automobiles).

» Alliages a 20 % Sn (type 8081) a forte teneur en étain conviennent pour la
réalisation des coussinets et bagues bimétalliques a support acier et a couche de
frottement AI-Sn (ce revétement AI-Sn étant plaqué par laminage sur le support
acier.

+ Alliages Al-Fe pour conducteurs électriques :
Destinés aux nouvelles applications dans le domaine des fils et cables de télécommunications
et des cables souples pour applications diverses.

» Les alliages 8076 et 8276 sont respectivement trés proches des alliages 1310et 1340.

1.8.Conclusion
Plusieurs grands axes de recherche pour le secteur aéronautique ont mis au point des

nouveaux alliages d’aluminium plus léger qui pourraient concurrencer les matériaux
composites pour produire des avions, le but étant :

v d’assurer le développement de I’aluminium ;

v de répondre aux exigences du marché des produits de haute technologie (domaine

aérospatial en particulier) ;

v"de supplanter les nouveaux matériaux concurrents.

C’est alliages sont :

» Alliages aluminium-lithium.
> Alliages d’aluminium obtenus par métallurgie des poudres et solidification rapide.
> Matériaux composites a matrice Aluminium.

> Alliages d’aluminium amorphes. Verres d’aluminium. [3]
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II.1.Introduction

Dans le monde industriel, ¢’est le cahier des charges du produit fini a réaliser qui
détermine le matériau le mieux adapté et le processus de fabrication. A I’inverse, les
laboratoires de recherche se basent généralement sur I’étude de petits échantillons de
matiere afin d’appréhender les caractéristiques finales du matériau dans ses diverses
applications.

Pour cette raison, il est indispensable de disposer d’un matériel adapté et
performant pour appréhender les caractéristiques désirées (mécaniques, thermiques,
chimiques...), depuis 1’étape de recherche et développement jusqu’au contréle du
produit fini, en passant par les étapes de fabrication.

Le dosage de I’aluminium peut étre réalisé en plusieurs étapes et par plusieurs
méthodes. Il est trés important de vérifier les aspects pré analytiques et également les
aspects analytiques et déprendre des précautions rigoureuses pendant la détermination
de cet ¢lément quelles que soient les techniques utilisées et les matrices étudiées. Son
dosage reste notamment délicat en raison de I'ubiquité de cet ¢lément et des risques de

contamination qui en résultent.

I1.2.Préparation de I’échantillon

On n’attache pas toujours une importance suffisante a la préparation de
I’échantillon qui doit servir a effectuer 1’analyse.

Cependant, on ne doit pas perdre de vue que la détermination de la teneur d’un
¢lément quelconque dans une quantité de métal donnée, est fournie par le résultat d’un
dosage effectué sur quelques grammes seulement de ce métal. Il s’ensuit que
I’échantillon 1idéal est celui qui aurait une composition globale exactement
correspondante & la moyenne de celle des lingots, plaques , toles ou autres pieces
composant le lot a analyser . Une telle condition ne peut étre rigoureusement remplie.
Que si le prélevement d’échantillon a pu se faire sur le métal en fusion, a une
température telle que toute la masse métallique présente une phase liquide homogene,
ce qui est d’ailleurs normalement réalisé pour le contréle des coulées dans les usines
de fabrication. Mais, comme en pratique I’analyse doit étre effectuée avec du métal
prélevé sur des lingots ou des produits semi manufacturés ou méme entiérement
«usinés », il n’est pas possible d’envisager une refusion de métal. Aussi, convient —il
alors de prendre des soins particuliers pour que I’échantillon qui servira a 1’analyse

représente, avec le plus de garanties possibles, la moyenne de 1’ensemble.
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L’échantillonnage étant fréquemment effectue au laboratoire, il est par suite
indispensable que le chimiste soit mis au courant du but de [l’analyse et de
I’interprétation qui en sera donnée, afin d’avoir le critérium nécessaire qui lui permettra
de choisir judicieusement le mode de prélévement des échantillons. Quelques alliages
d’aluminium, par exemple ceux qui contiennent une proportion importante de cuivre ou
de certains autres ¢léments, présentant une tendance a la ségrégation. Il y aura donc lieu,
dans un seul cas comme on le verra plus loin a propos de I’échantillonnage des grosses
billettes d’attacher une importance particuliére aux choix des emplacements pour le
prélévement des copeaux.

Une des premicres conditions a respecter avant d’effectuer le prélevement de
I’échantillon est de sélectionner sur le lot de métal a analyser une quantité de matiere
suffisante pour représenter la moyenne du lot. En général, le prélévement des
échantillons destinés a 1’analyse fait 1’objet de clauses spéciales dans les cahiers des
charges ou les marchés. Lorsque toutefois il n’existe pas des directives particulicres
auxquelles il est nécessaire de se conformer, on constituera un lot de maticres

représentant 5% de I’ensemble.

I1.3.Mode de prélévement des copeaux

I1 faut s’assurer, avant tout, que le métal est bien propre toute trace d’huile ou de
salet¢ doit €tre ¢liminé. Lorsque le laboratoire dispose d’une fraiseuse, les copeaux
seront prélevés de la fraise. Cette pratique est trés recommandée elle permet on effet,
d‘attaquer le métal sur une grande surface et d’obtenir I’échantillon offrant d’assez
grandes garanties d’homogénéité. La fraise utilisée sera un outil spécial pour
I’aluminium ; les copeaux de fraisage sont plus fins et plus réguliers que ceux obtenus
par pergage. Ce dernier mode de prélévement des échantillons sera cependant utilisé par
les laboratoires ne disposant pas de fraiseuse. On trouvera ci — aprés quelques
indications générales sur le prélévement des échantillons dans les différents cas peuvent

se présenter en pratique.

I1.3.1.Lingots

Les lingots d’aluminium montrent presque toujours une légere dépression, due au
retrait de solidification qui part des extrémités et s’accentue vers le centre. Certaines
impuretés de I’aluminium commercial peuvent avoir tendance a se concentrer aux

endroits oula dépression est plus importante.
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Il s’ensuit que ’on aura la composition représentant le mieux la moyenne des
lingots en prélevant les copeaux a mi-distance du centre et des extrémités.
Si on opére par fraisage, on découpera d’abord une tranche dans le lingot et I’on
fraisera toute la section de cette tranche sur une méme profondeur, de chaque coté.

Si I’on ne peut que percer des trous, ceux —ci devront traverser le lingot complétement.

I1.3.2.Plaque
Dans le cas du fraisage, on sciera la plaque et on effectuera le travail sur toute la
section coupée ou bien on percera les trous en les situant sur des diagonales et le

nombre des trous devra €tre le méme sur chaque moiti¢ de la plaque.

I1.3.3.Barre
La barre sera sciée en plusieurs parties si possibles et le fraisage sera effectué sur
chaque section. Dans le cas d’utilisation de la perceuse, on disposera les trous sur des

cercles concentriques depuis la périphérie jusqu’au centre e la barre.

I1.3.4.Téles
Dans les toles minces, on prélévera 1’échantillon soit a la cisaille, soit par percage
le long des 4 c6tés des toles. Pour les toles suffisamment épaisses, on percera des trous

ou bien on fraiser sur les 4 cotés.

I1.3.5.Billettes

Lorsque le laboratoire doit effectuer 1’analyse d’une grosse billette, il faut
toujours tenir compte d’une ségrégation possible. Il n’existe donc pas dans ce cas de
régles générales pour définir les modalités d’échantillonnage. Ce sera le rdle du
chimiste de déterminer les zones ou devront se faire les prélévements , selon que 1’on
cherche la teneur moyenne en éléments divers de la billette ou , au contraire , la
répartition des différents éléments suivant les zones .Pour situer les endroits ou 1’on
devra prélever les copeaux , il est nécessaire de scier d’abord la billette et de faire des
coupes macrographiques afin de délimiter I’importance des zones ou se trouve la
ségrégation .En mesurant les dimensions respectives des zones sans ségrégation et de
celles qui en contiennent on obtient par le calcul le rapport des volumes: Pour
constituer un échantillon moyen , on prend des poids de copeaux proportionnels au

rapport de ces volumes.
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I1.3.6.Piéces finies
Le prélévement de I’échantillon doit étre effectué sur les différentes parties de la
piece, et s’il s’agit de moulages, il est important de prélever des copeaux aussi bien dans

les parties les plus minces que dans les plus épaisses.

I1.3.7.Déchets

L’échantillonnage des déchets présente de grandes difficultés , surtout lorsque les
déchets sont trés hétérogeénes et que 1’on ignore , par suite , la nature de ’alliage des
différents morceaux pour obtenir un échantillon moyen , il faut toutes les fois que cela
est possible commencer par peser les ¢léments semblables répartis par un triage
préalable ,puis prélever une quantité proportionnelle de chaque élément par rapport au
poids total et fondre I’ensemble de ces échantillons . C’est alors avec le métal fondu que

I’on coule un petit lingot pour les besoins de 1’analyse.

v Lorsque les copeaux seront mis de préférence dans un flacon bouché afin
d’éviter toute contamination ultérieure. Il ne faut jamais pilonner les copeaux
dans un mortier dans le but de mieux les mélanger, cette pratique risque de
favoriser une séparation des parties moins dures de 1’alliage d’avec les
constituante plus durs qui, étant généralement plus friables, tombent en
poussiere. On obtient ainsi, en définitive, un mélange hétérogene.

v Lorsque I’échantillon a été obtenu en partant d’un lot assez important de métal ,
le chimiste est toujours certain d’avoir un poids de copeaux bien supérieur a
celui qui lui est nécessaire pour effectuer les différents dosages ; mais lorsque le
prélévement de copeaux ne peut €tre fait que sur quelques morceaux de métal , il
est important de préparer dés le début un poids de copeaux suffisant pour
permettre , soit de recommencer les dosages , soit d’effectuer ultérieurement une
analyse contradictoire . il faut éviter d’étre obligé au cours du travail de faire un

nouveau prélévement d’échantillon sur le métal primitif . [2]

I1.4. Prélévement en fonderie
Pour obtenir un lingot ayant exactement la composition du bain, il est nécessaire
de prendre les précautions suivantes :
v La louche sera potayée puis réchauffée dans le bain, en la trempant plusieurs fois
dans le métal en fusion .On évitera ainsi un début de cristallisation sur les parois

de la louche.
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v La lingotiére utilisée sera la moins profonde possible pour diminuer la
ségrégation.

v" Pour le méme raison, elle sera également réchauffée avant qu’on y coule le
lingot, et, pour cela, la meilleure maniere d’opérer est d’y couler un lingot alors
qu’elle est froide. Le second lingot coulé immédiatement derriere le premier sera
celui qui sera utilisé pour le prélévement des copeaux.

v" Le lingot sera le plus mince possible, la surépaisseur augmentant 1’importance

des ségrégations, on coulera donc le minimum de liquide. [8]

I1.5. Les moyens d’analyse

Les techniques d’analyse des alliages d’aluminium sont semblables a celles
adoptées par les métallurgies plus anciennes et , quelles que soient ces techniques , on
observe souvent des transpositions ou adaptation de méthodes et principes utilisés ,
entre autres , par la sidérurgie ; I’adaptation peut d’ailleurs s’accompagner d’une
simplification notable , comme par exemple , lorsque la dissolution de la prise d’essai
en milieu sodique permet de séparer le métal de base dés la premiere attaque , en
recueillant dans I’insoluble le ou les ¢léments a doser.

Entre les anciennes formes de la gravimétrie, de la volumétrie et de la colorimétrie
et les procédés trées modernes d’analyse, basés sur la formation d’isotopes sous
rayonnement nucléaire, nous disposons d’un choix important de moyens de mesure qui
permet de satisfaire les besoins industriels, comme le désidérata scientifique (recherche
de dosage de traces ultimes, étude des migrations et des hautes puretés, etc).

Les moyens d’analyses sont classés en trois catégories : chimique, physico-
chimique et physique, quoiqu’il puisse sembler arbitraire, si 1’on considére que la
balance, instrument de physique, est utilis¢é au départ des analyses faites par voie

chimique et physico-chimique, ainsi que, trés souvent, au terme des premicres.

I1.5.1.Technique chimique

La technique chimique comprend les méthodes dites « par voie humide » et
contient essentiellement quatre sous-groupes : la gravimétrie, 1’¢électro-gravimétrie, la
volumétrie et I’on doit y rattacher la colorimétrie sous sa forme actuelle. Par rapport a
I’¢état de choses antérieur, les laboratoires modernes doivent, pour pratiquer la technique

chimique, étre équipés, en sus de ’outillage classique bien connu, de pH- métres, de
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millivoltmeétres et milliampéremeétres, d’appareils d’électrolyse munis d’agitateurs, de

photometres, etc....

I1.5.1.1. Gravimétrie
L’analyse gravimétrique groupe les plus anciennes méthodes de dosage. Son
principe est de séparer I’élément a doser, par précipitation quantitative, sous une forme
insoluble dans le milieu ou I’on crée le précipité ; ce précipité, recueilli par filtration, est
ensuite lavé (parfois redissous et reprécipité dans le but de le purifier), séché, pesé tel
quel ou apres calcination, etc.... La généralité de la gravimétrie est trés grande et les
mises au point modernes s’ingénient a lui conserver son caractére traditionnel de
« témoin de référence », grace a une meilleure définition du mode opératoire, a une plus
grande spécificité des réactions, a des améliorations dans les produits et dans le
matériel, etc.... Il est certain que la reproductibilité et la précision de la gravimétrie se
sont considérablement améliorées depuis quelques années, malgré 1’incidence
inévitable du facteur « humain » qui reste la principale cause de divergences.
Dans les alliages d’aluminium, on dose gravimétriquement, de fagon courante :
v" Silicium, a I’état de SiO; aprés déduction du résidu laissé par la volatilisation,
par HF, da la silice calcinée,
v Nickel, a I’état de diméthyglioxime de Ni séchée a 110°C,
v’ Zinc, a I’état d’oxime, séchée a 120°C, ou a 1’état de mercurithiocyanatede Zn
séché a 1200C,
v' Magnésium, a I’état de pyrophosphate de Mg calciné,

v' Cuivre, a I’état de salicylaldoxime.

L’emploi de la gravimétrie conduit généralement a un prix relativement €levé par
suite de la durée des manipulations (main- d’ceuvre) et des dépenses de verrerie et de
produits divers ; toutefois, la filtration sous vide, sur creusets en pate de verre fritté, et la
facilité¢ avec laquelle la gravimétrie s’accommode du travail « en série » peut réduire

trés sensiblement les frais.

I1.5.1.2. Electro-gravimétrie
Son principe est basé sur la séparation de I’élément a doser, par électrolyse, dans
un milieu convenable. Lorsque I’on agite le milieu (anode tournante, bulles d’air

comprimé, agitation magnétique) on peut déposer rapidement le cuivre a la cathode et le
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plomb a I’anode. Directement aprés dissolution, suivie ou non de filtration et réglage de
I’acidité.

On peut aussi, en controlant le potentiel des €lectrodes a 1’aide de potentiostats
manuels ou automatiques, doser successivement, sur la méme prise d’essai, plusieurs
cations métalliques (Cu, Bi, Pb, Sn...).

La précision des méthodes électro-gravimétriques n’est bonne que pour les
teneurs relativement €levées. Les dosages se terminent par une pesée du dépdt a I’anode
ou a la cathode et, avec les méthodes actuelles, on dose en 30 a 35 mn de fagon

courante :

v’ Le cuivre, au-dessus de 1%, dans tous les duralumins, les alliages méres, et
autres alliages

v" Le plomb, a I’état d’oxyde (coefficient empirique).

La présence de Si en quantité importante, celle du Bi et du Mn en quantité
notables, obligent a des corrections de I’électrolyte et a des modifications du mode
opératoire (redis solution de I’oxyde de plomb, par ex.) destinées a éviter I’interférence

de ces éléments.

I1.5.1.3. Volumétrie

La volumétrie, ou titrimétrie, a pour but de doser les éléments au moyen de
réactions dont le terme est nettement visible (changement de coloration, apparition ou
cessation d’un précipité, etc....) a ’aide de solutions dont la concentration en réactif est
parfaitement déterminée ; du volume de solution ou liqueur titrée employé pour
produire la réaction quantative, on déduit, a 1’aide de I’équation de cette réaction, le
poids de la substance a doser. Dans les méthodes volumétriques, la séparation préalable
de I’élément a doser n’est pas souvent nécessaire et cette simplification abreége la durée
et augmente la précision du dosage.

Qu’elle soit pratiquée par neutralisation , oxydo-réduction ou précipitation , la
volumétrie réunit des méthodes d’application trés générale ; plus encore que la
gravimétrie , elle a fait des progres trés sensibles dus , d’une part , a la découverte de
nouvelles réactions ou de moyens nouveaux d’éviter les interférences , d’autre part , a
I’introduction d’instruments rendant les fins de réaction indépendantes du jugement de

I’opérateur (burettes automatiques , par exemple) ou lui signalant la fin de la réaction .
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D’autres dispositifs permettent de suivre le cheminement des réactions et de traces
des courbes, manuellement ou automatiquement ; les méthodes récentes connues sous
les noms de potentiométrie, coulométrie, voltamétrie, etc.... Ne sont finalement que des
volumétries « instrumentales » pratiquées au moyen d’un appareillage parfois complexe
et onéreux, mais qui concourt a la fidélité et a la précision, par I’intermédiaire de la
physico-chimie et de 1’¢lectronique.

Cette instrumentation utile n’est pas toujours indispensable ; des améliorations
considérables furent apportées ces derniéres années a la volumétrie classique, soit par
des indicateurs colorés plus sensibles et donnant des virages plus nets, soit par I’emploi
de réactifs plus spécifiques, soit encore par I’emploi de moyen nouveaux, tels que la
complexométrie et la chélatométrie.

Parmi les applications de la volumétrie a I’analyse des alliages d’aluminium, on
peut citer les dosages suivants :

v" Fer, par le trichlorure de titane ou par le permanganate de potassium,
Magnésium, par titration en retour acide-base ou par complexométrie,
Manganése, par I’arsenite de sodium ou I’acide arsénieux,

Chrome, a I’état chromique, par le sulfate ferreux,
Cuivre, par le sulfocyanure de potassium,

Zinc, par potentiometrie ou par complexométrie au complexon III,

AN N NI SR

Plomb, a I’état de chromate, par I’hyposulfite de Na.

I1.5.1.4. Colorimétrie

La forme ancienne de la colorimétrie, basée sur la comparaison visuelle
d’intensité de colorations, est presque complétement disparue (le dosage de NHj3 par
NESSLER date de 1856). La forme actuelle remplace 1’ceil humain par des cellules
photosensibles, mais le nombre de désignations appelle une « normalisation » qui
éviterait quelques confusions ; on trouve, en effet : photocolorimétrie ou photométrie-
colorimétrique,spectro-absorptiométrie,spectro-photométrie,photométrie,etc. ... Pour
désigner le méme principe de méthodes et de réalisations d’appareils.
Ces derniers permettent 1’évaluation précise des densités optiques, soit par déviation ou

compensation €lectrique, soit par compensation optique.

Le groupe des méthodes colorimétriques est devenu 1’un des plus importants de
I’analyse chimique des métaux légers, car elles sont d’un emploi trés général par suite

de leur sélectivité, par le grand nombre de réactions colorées que l’on connait
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actuellement, par la précision dont elles sont capables, pour les teneurs élevées comme
pour les teneurs faibles. D’autre part, dans notre cas, les solutions d’attaque sont tres
souvent incolores et permettent donc la mesure directe sans séparations préalables. Le

principe de ces méthodes est le suivant :

¢ Si l'on fait passer un faisceau de lumiére monochromatique (longueur d’onde
déterminée) d’une intensité "lp", a travers une épaisseur "1"d une solution colorée de
concentration "c" , la loi de BOUGHER-LAMBERT-BEER, formulée par BUNSER
(1877), nous dit que la lumiére transmise "I" , a la fin de parcours , est liée a la
densité optique "D" par I’expression « D=log Io/ = €l c», dans laquelle €
(coefficient de proportionnalité ou coefficient d’extinction molaire ) est constant

pour la longueur d’onde choisie .

L’intensité de la source lumineuse étant fixe, les mesures de densité optique se
résument le plus souvent, a la comparaison de deux intensités lumineuses, apres
absorption du rayonnement par une méme longueur de parcours, I’une avant et 1’autre
apres coloration. La précision de la mesure comparative dépend alors, surtout, toutes
autres précautions prises (stabilit¢ thermique, lumicres parasites, etc....), des
caractéristiques de 1’instrument (sensibilité des cellules, coefficient d’amplification du

courant de cellule, sensibilité du galvanometre, etc. ...)

La découverte fréquente de réactifs nouveaux (surtout d’origine organique ) et
I’é¢tude des conditions optimales de formation et de stabilité des colorations , ont permis
une grande extension de ce genre de méthodes , d’autant plus que , d’une facon
similaire , on peut mesurer 1’absorption de la lumiére par des précipités ou des troubles
«en suspension » dans le milieu liquide , a la condition que la suspension soit
homogene et reste stable pendant assez longtemps; ce procédé prend alors ,

indifféremment , les noms de : néphélométrie , opacimétrie ou turbidimétrie .

Soit a 1’aide d’appareils équipés de photopiles (cellules au sélénium, dite «a
couche d’arrét »),soit, de préférence, a 1’aide d’appareils a deux cellules, 1’'une a
I’antimoine (de I’U.V.au jaune-orangé) 1’autre au casium (de l'orangé a I’LLR.), la
plupart des métaux peuvent se doser par colorimétric. On peut citer parmi les
composants les plus courants des alliages d’aluminium :

v" Fer, a I’état de thiocyanaterouge,

v Manganése, a I’état de permanganate violet,
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v" Cuivre, a I’état de complexe ammoniacal bleu ou de diéthyldithiocarbonate brun,
v' Titane, a I’état de peroxyde jaune,
v" Vanadium, a I’état de peroxyde jaune-brun,

v Silicium, a I’état de silico-molybdate jaune ou bleu. [2]

I1.5.2.Technique physico-chimique

Perte de 3
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Figure I1.1 :L’aluminium a 1’échelle atomique.

I1.5.2.1. la polarographie :

La polarographie, méthode déja ancienne mais qui prend un nouvel essor, du, en
grande partie, a la construction de polarographes de plus en plus pratiques, précis et
robustes, utilisant I’amplification par tubes électroniques et I’inscription automatique

des polarogrammes, ce qui assure une meilleure connaissance des phénomeénes.
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C’est une méthode qui convient spécialement aux dosages de faibles quantités ou
de traces, mais dont la généralité est réduite et nécessite d’opérer avec des électrolytes
purifiés par voie chimique et dans des conditions anioniques bien déterminées, pour
éviter les interférences.

Si, dans une solution contenant les ions a doser, on fait passer un courant
(continu) d’¢électrolyse, en appliquant une tension régulierement croissante, il ne se
produit rien tant que I’on n’a pas atteint le potentiel de décharge de I’ion en solution ;
mais, lorsque ce potentiel est atteint, I’intensité croit subitement et rapidement, pour un
faible accroissement de la tension. Si la différence de potentiel continue a croitre,
I’intensité redevient a peu prés constante jusqu'a ce que 1’on atteigne la tension de
décharge d’un autre ion. Les vagues ainsi tracées sont des courbes d’intensité¢ de la
forme i=F(v) et la hauteur de la demi-vague est fonction de la teneur en chaque ion.
D’aprés I'ordre des potentiels de décharge, il est théoriquement possible de doser a la
suite : Cu, Pb, Cd, Zn, Mn, etc ...

Le polarographe est essentiellement constitu¢ par I’ensemble des ¢lectrodes et du
vase a ¢lectrolyse , c’est —a-dire: d’une part ,une ¢€lectrode débitant par un tube
capillaire des gouttes de mercure chimiquement pue a vitesse constante (20 gouttes /mn
p.ex.); c’est I’¢lectrode polarisable , fonctionnant généralement comme pole négatif';
d’autre part , dans la vase a ¢électrolyse , une électrode non polarisable , qui peut étre
constituée soit par une large surface de mercure reliée au pole positif , soit par une
¢lectrode de référence , du type électrode au calomel , par exemple . la source de
courant continu doit étre trés stable et est généralement constituée par des
accumulateurs .I’enregistrement des courbes peut €tre fait par photographie du « spot »
d’un galvanomeétre a miroir (1* systtme d’HEYROWSKY) ou, dans les polarographes,

ou par les tracé d’un style.

Pour les alliages d’aluminium, les modes opératoires débutent généralement par
une attaque alcaline ; on acidifie ensuite par 1’acide nitrique et on purifie par voie
chimique. L’établissement des solutions d’étalonnage et la détermination préalable des
constantes du courant résiduel et du courant de diffusion, se font a partir d’aluminium

pur .On peut doser par polarographie, sous courant d’azote ou a ’air :

Fe et Cu sans séparation , Cu en présence d’une grande quantité de Fe , Pb en présence
de beaucoup de Cu et Fe ,Ni et Zn ( en 10 minutes ) et des traces de Cu, Cd ,Ni, Zn et

Pb (de I’ordre de 0.3ppm ) dans I’aluminium pur ou tres pur .[2]
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11.5.2.2.La méthode d’absorption atomique — Emission de flamme
L’absorption atomique (AA) et I’émission atomique (EA) sont deux techniques

largement utilisées pour 1’analyse de plus de 70 éléments parfois a I’état de traces.

¢ Définitions
a) Absorption atomique
L’absorption atomique est le phénoméne observé lorsqu’un atome a 1’état
fondamental absorbe un rayonnement électromagnétique a une longueur d’onde
spécifique et passe a un état excité. Il en résulte un spectre de raies noires sur fond clair
(Spectre d’absorption).
b) Emission atomique
L’émission atomique est le phénomeéne observé lorsqu’un rayonnement
¢lectromagnétique est émis par des atomes ou des ions excités qui retournent a 1’état
fondamental. Il en résulte un spectre de raies claires sur fond noir (Spectre d’émission).
[5]

% Phénoménes d’absorption et d’émission atomiques

- H . PR
Spectre d'émission
A Phaton
Absorption Emission

Figure I1.2: Phénoménes d’absorption et d’émission atomiques.

Q

a) L’absorption atomique
Cette méthode consiste a déterminer la composition élémentaire des échantillons
de différentes natures .Cette composition nous permet d’identifier la nature de ces

échantillons.

» Le principe de la méthode

L’absorption atomique de flamme est une méthode qui permet de doser
essentiellement les métaux en solution. Cette méthode d’analyse élémentaire impose
que la mesure soit faite a partir d’un analyte (élément a doser) transformé a 1’état
d’atomes libres. L’échantillon est porté a une température de 2000 a 3000 degrés pour
que les combinaisons chimiques dans lesquelles les éléments sont engagés soient

détruites.
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Elle est basée sur la théorie de la quantification de I’énergie de I’atome. Celui-ci
voit son énergie varier au cours d'un passage d'un de ses électrons d'une orbite
¢lectronique a une autre : « AE=hv » ou h est la constante de Planck et v est la fréquence

du photon absorbé. Généralement seuls les électrons externes de I'atome sont concernés.
E2 —mmmmx

A

Hl: ————t

Figure I1.3 :Schéma d’une transition électronique.

Absorption d'un photon

Les photons absorbés étant caractéristiques des ¢léments absorbants, et leur
quantité étant proportionnelle au nombre d'atomes d'élément absorbant selon la loi de
distribution de Boltzmann, I'absorption permet de mesurer les concentrations des

¢léments a doser. L’analyse par absorption atomique utilise la loi de Beer- Lambert.

Momistion it i

|
Figure 11.4 : Principe de I’absorption atomique.

» Laloi d’absorption atomique :

L’intensité de I’absorption dépend directement du nombre de particules absorbant
la lumiere selon la loi de Beer Lambert selon laquelle 1’absorbance est proportionnelle
au coefficient d’absorption spécifique a, au trajet b et a la concentration ¢
Avec :

A= abc

Ou A=log lo/1

I : intensité apres absorption atomique.

Io : intensité initiale de la source lumineuse.

Cependant en pratique, cette relation n’est pas toujours vérifiée. On n’obtient pas
toujours un droit d’étalonnage. C’est le cas si la concentration est trop élevée. La
gamme de dosage est le domaine dans lequel la droite d’étalonnage est pratiquement
une droite. Il est limité pour les faibles concentrations par la limite de détection et pour

les fortes concentrations par I’erreur sur la fidélité : a une trés forte variation de
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concentration correspond une faible variation de I’absorbance. La gamme de dosage est

généralement donnée par le constructeur. Elle dépend de la raie de dosage utilisée.

» Instrumentation de base :
Le dispositif expérimental utilisé en absorption atomique se compose d'une
source, la lampe a cathode creuse, d'un briileur et un nébuliseur, d'un monochromateur

et d'un détecteur relié a un amplificateur et un dispositif d'acquisition.

f(<\ o 1 : source

>/j 2 : flamme

1 P 3 . réseau + fente = monochromateur
4 : détecteur

Figure IL.5: L’appareillage en spectrométrie d’absorption atomique.

v" La lampe a cathode creuse :

Figure 11.6 : La lampe a cathode creuse.

La lampe a cathode creuse est constituée par une enveloppe de verre scellée et
pourvue d'une fenétre en verre ou en quartz contenant une cathode creuse cylindrique et
une anode. La cathode est constituée de 1'élément que 1'on veut doser. Un vide poussé
est réalisé a l'intérieur de 1'ampoule qui est ensuite remplie d'un gaz rare (argon ou néon)
sous une pression de quelques mm d’Hg. Lorsqu'on applique une différence de potentiel

de quelques centaines de volts entre les deux électrodes, une décharge s'établit.
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Le gaz rare est alors ionisé et ces ions bombardent alors la cathode, arrachant des
atomes a celle ci. Ces atomes sont donc libres et sont excités par chocs : il y a émission
atomique de 1'élément constituant la cathode creuse. La particularit¢ du rayonnement

ainsi émis est qu'il est constitué de raies trés intenses et tres fines.

v Le nébuliseur
L'échantillon a analyser est en solution. Celle-ci est aspirée au moyen d'un
capillaire par le nébuliseur. A l'orifice du nébuliseur, du fait de I'¢jection d'un gaz a
grande vitesse, il se crée une dépression (effet Venturi). La solution d'analyse est alors
aspirée dans le capillaire et a la sortie, elle est pulvérisée en un aérosol constitué¢ de
fines gouttelettes. Cet aérosol pénetre alors dans la chambre de nébulisation dont le role
est de faire éclater les gouttelettes et d'éliminer les plus grosses. Ce brouillard

homogene pénetre alors dans le brileur.

v" La flamme — atomisation

Figure 1.7 : La flamme — atomisation.

L'aérosol pénetre dans le brileur puis dans la flamme. Au bout d'un certain
parcours au seuil de la flamme, le solvant de la gouttelette est €liminé, il reste les sels ou
particules solides qui sont alors fondus, vaporisés puis atomisés. La flamme air
acétyleéne est la plus répandue et permet de réaliser le dosage de nombreux éléments. Sa
température est de 2500°C environ. A la place d'une flamme, on peut également utiliser
un four cylindrique en graphite pour atomiser 1'échantillon. La lumiére qui quitte la
source n’est pas monochromatique. On obtient un spectre de raies contenant :

- les raies de I’élément a doser,

- les raies du gaz de remplissage dans la source,
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- les raies d’éventuelles impuretés,

- les raies de I’atomiseur (flamme).
Le role du monochromateur consiste a éliminer toute la lumiére, quelle que soit son

origine, ayant une longueur d’onde différente de celle a laquelle on travaille.

v Le détecteur
Le faisceau arrive ensuite sur le détecteur. Ce dernier mesure les intensités
lumineuses nécessaires au calcul des absorbances. Il est reli¢ a un amplificateur et un
dispositif d'acquisition. On détermine :
Absorbance spécifique = Absorbance totale — Absorbance non spécifique
L'absorption spécifique est due a 1'é1ément a doser (sur une raie). L'absorption non
spécifique est due a I'absorption continue de la matrice. Des mesures permettent la

correction des absorptions non spécifiques. [6]

» Perturbations physiques et chimiques
Un ¢élément est dosé par absorption de sa raie la plus intense. Cependant, plusieurs

facteurs peuvent affecter la position des raies donc conduire a des dosages inexacts.
Les interférences perturbant 1’analyse sont de quatre types :

+ chimique,

4 d’ionisation,

+ physique,

+ spectrale.

» Interférences spectrales (= absorptions non spécifiques) :

Ces phénomenes ont leur siége dans la source d’atomisation et affectent la mesure
spectrale d’absorbance de 1’analyte :

- par superposition de raies : raie de 1’élément a doser et raie appartenant a un autre

¢lément.
- par superposition d’absorbances provenant de molécules.

- par la diffusion de la lumiére incidente sur des particules solides ou liquides présentes
dans I’atomiseur.
Elles se traduisent souvent par une translation de la droite d’étalonnage établie en

milieu complexe, par rapport a celle obtenue en milieu simple (interférences additives).
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Interférence additive (spectrale)

wee nilieu simple

weses  milieu complexe

Figure IL.8 : Interférences spectrales.

= Correction des interférences spectrales

Le role des correcteurs est de mesurer automatiquement les absorbances non
spécifiques dues aux interférents en tout genre afin de les soustraire de 1’absorbance.
Lors des réglages préliminaires de ’appareil (c.a.d. en 1’absence d’échantillon), il faut
ajuster log Io/I = 0 si on veut obtenir une mesure correcte.
= Interférences chimiques

Elles sont dues au fait que certains sels métalliques sont difficiles a atomiser, ou
qu’ils forment des oxydes réfractaires dans la flamme.
L’anion qui accompagne le cation que I’on dose joue un réle important dans ce cadre :
Exemple : Le CaCl2 est plus facile a atomiser, donc plus facile & doser que du Ca sous
forme de Ca3(PO4)2 : phosphate tricalcique.
Donc, on n’utilise jamais [’acide phosphorique comme acide redissoudre les

¢échantillons aprés minéralisation, car il forme des phosphates difficiles a atomiser.

= Correction des interférences chimiques
Il faudra faire 1’étalonnage et les dosages sous la méme forme saline ; par
exemple, si on dose du Ca dans CaCl2, on prendra CaCl2 pour faire la gamme

d’étalonnage.

= Interférences physiques

Elles sont généralement liées aux propriétés physiques des solutions étudices
(changement de viscosité entre les étalons et les échantillons).
Si la solution dans laquelle on veut doser un métal donné renferme un ou plusieurs
autres ions en concentration importante, quand on va provoquer la nébulisation de la

solution dans une flamme, ces autres sels métalliques s’insolubilisent.
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= Il ya formation de petites particules qui vont physiquement provoquer des
perturbations, car ils dispersent la lumiére.
Ce phénomeéne est appelé le scatteringeffect : effet de diffusion de la lumiere
par des particules qui s’insolubilisent dans la flamme.
= Correction des interférences physiques
e On fait une mesure a la longueur d’onde de la raie de résonance.
= On a I’absorption atomique, et la diffusion de la lumicre par les particules.
e On se place a une longueur d’onde complétement différente de la raie de
résonance :
= Le métal n’absorbe plus.
Mais il ya toujours la diffusion de la lumiére par les particules qui s’insolubilisent.
e On fait la différence des 2 mesures : d’ou I’absorption du métal que 1’on veut
doser.
Les interférences chimiques et physiques entrainent un changement de pente de la droite

par rapport a la droite d’étalonnage établie en milieu simple.

Interférence additive (spectrale)

we  ilieu simple

weses milieu complexe

Figure I1.9 : Interférences physiques.
= Interférences d’ionisation

Les interférences d’ionisation se rencontrent lorsque 1’analyte est un ¢lément
facilement ionisable, car tout atome qui s’ionise ne peut plus étre dosé. On choisit donc
des conditions de température qui permettent d’éviter I’ionisation.

Cependant, on ne peut pas toujours ’éviter : la présence d’un autre élément plus
facilement ionisable modifie 1’équilibre d’ionisation de I’analyte. Il peut étre ajouté
sciemment afin de diminuer I’ionisation de 1’analyte (effet tampon) et donc accroitre

I’absorbance.
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= Correction des interférences d’ionisation
Si on veut doser les alcalino-terreux (ex : Ca), pour éviter 1’ionisation, on ajoute
dans la solution a doser des €léments qui s’ionisent davantage (ex : un alcalin)
= Le Ca est protége.
- Pour doser les alcalins, il existe un élément qui s’ionise plus facilement qu’eux : un sel
de tantale.
= Il y a protection de I’alcalin, car ce sel supporte 1’ionisation.
> Dosage par absorption atomique
La courbe d’étalonnage est déterminée de deux manieres différentes :
Etalonnage direct — matrice simple (un seul ¢lément a doser)

Méthode des ajouts dosés — matrice complexe ou inconnue. [7]

b) Emission atomique
» Définition
L’émission atomique est une méthode d’analyse élémentaire qualitative et
quantitative basée sur le phénomeéne d’émission du rayonnement électromagnétique
UV-Visible par les vapeurs atomiques dans un domaine énergétique de 1’ordre des

transitions ¢lectroniques.

» Le principe de la méthode

Figure I1.10: Principe de la spectrométrie d’émission atomique.

= L’échantillon est introduit au niveau de I’atomiseur, ce dernier joue un double rdle :

- Production de vapeurs atomiques.

- Excitation des atomes.

= Apres excitation, le retour a 1’état fondamental est accompagné d’émission de
rayonnements spécifiques de 1’¢lément a doser (ou des éléments a doser).

= L’intensité du rayonnement émis est proportionnelle a la concentration de ’analyte
considére.

En SEA, il existe deux types d’atomiseurs :
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= La flamme (Photométrie d’émission de flamme).

= La torche a plasma (Spectrométrie d’émission optique a plasma par couplage

inductif).
Y J al
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Figure II.11 : Transitions énergétiques pendant I’émission atomique.

> Appareillage

Figure I1.12: Appareillage d’un photomeétre d’émission de flamme.

» La flamme

Atomisation de 1’échantillon et excitation des atomes réduit en vapeurs.

» Le filtre interférentiel

Permet de sélectionner la raie de résonnance de 1’élément a doser.

» Raie de résonnance

Il s’agit de la raie la plus intense du spectre d’émission atomique qui correspond a la

transition la plus facile et la moins énergétique.

» Photomultiplicateur

Permet la conversion des rayonnements émis en courant électrique qui sera amplifié et

mesuré par un amperemetre.

NB

- La photométrie de flamme est une technique trés ancienne dont I’appareillage n’est
pas trés sophistiqué.

- Comme la température de la flamme n’est pas trés élevée (environ 2000 °K), les
photométres les plus courants permettent surtout le dosage des métaux alcalins:

Potassium, Sodium, Lithium ...
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Lorsqu'un atome est chauffé ou qu'il subit une décharge électrique, un de ses
¢lectrons de sa couche périphérique (ou plus rarement des couches internes) passe du
niveau fondamental a un niveau d'énergie supérieur appelé niveau d'état excité. Ce
phénomene s'appelle 1'absorption. Lorsque 1'électron redescend, il réémet de 1'énergie

sous forme lumineuse (photon) : c'est I'émission. [7]
Ces deux phénomenes peuvent tre exploités pour servir de méthodes d'identification.

NB

- La SEA permet une analyse ¢lémentaire qualitative de composition, c'est-a-dire, qu’il
est possible d’identifier les éléments d’un échantillon de composition inconnue
contrairement a la SAA, ou on ne dose que 1’¢lément pour lequel le spectrométre a été
préparé par le choix de la lampe de 1’¢lément a analyser.

- Apres excitation, pour chaque atome, il existe une centaine de possibilités de retour a
I’état fondamental et pour chacune un rayonnement de longueur d’onde spécifique est
émis. Ainsi, le spectre de 1’émission atomique présente plusieurs raies d’émission, qui
constituent une empreinte de 1’¢lément a doser tandis qu’en SAA, les mesures se font
sur une longueur d’onde, sélectionnée par la bande passante (le spectre présente une

seule bande d’absorption).
I1.5.3. Dosages particuliers

Apres cette revue rapide des principales techniques d’analyse des alliages
d’aluminium, nous grouperons ci-dessous des méthodes qui, avec ces mémes
techniques, sont utilisées pour des dosages moins courant ou ayant des applications

spéciales.

Gaz,- dans la métallurgie de I’aluminium, on attache une importance particuliére
a la teneur en hydrogéne (apporté par ’humidité, les hydrocarbures, etc....). La méthode
actuellement la plus courante est 1’extraction sous vide (Jauge de Mac-LEOD). 1 a été
créé des appareils capables d’effectuer ce dosage « en routine », sur des échantillons

d’environ 10 g, a raison de 20 déterminations hebdomadaires par appareil.

Pour I’azote (nitrures), la méthode la plus courante est tirée du principe de dosage
de I’azote organique (KJELDAHL), en terminant le dosage par une colorimétrie de

I’ammoniaque.
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Pour I’oxygene (oxydes), le dosage se fait indirectement en dosant 1’alumine

incluse, par I’'une des trois voies chimiques ci-apres.

-voie humide- mise en solution de I’aluminium au moyen d’une solution aqueuse de
chlorure cuivrique ; séparation de I’alumine par filtration, purification du résidu et pesée
(EHRENBERG).Attaque ménagée de 5g environ, par HCL (1 partie d’eau et 2 partie
d’HCL d=1016) a froid (2 a 4 heures). Solubilisation du Cu, le cas échéant, par ClO4K,
en fin d’attaque. Filtration sur filtre colmaté a la pulpe de papier, lavage jusqu’a
disparition de I’anion Cl. Calcination et pesée en creuset de platine. Cette méthode

permet aussi une évaluation approchée du silicium a 1’état de SiO, (TOURNAIRE).

- voie liquide anhydre- . Attaque au brome-méthanol (WERNER). Cette méthode se
termine actuellement par une colorimétrie a 1’aluminon [L'aluminon est un composé
organique de plusieurs acides salicyliques. C'est un indicateur principalement utilisé

pour détecter la présence de l'ion aluminium, AI**

en solution], aprés calcination et
purification du premier résidu. La derniére mise au point date de 1961 (BERTOLDI et
CASALVOLONE). Cette méthode permet le dosage d’Al203 dans des alliages a 13%

de Si (ALPAX) et dans le silicium métallique.

-voie gazeuse-. Elimination de 1’aluminium par le chlore ou I’acide chlorhydrique
gazeux, sec et exempt d’oxygeéne. Cette méthode (URECH) se termine maintenant par
une mesure photométrique a 1’ério-chrome-cyanine, de I’Al combiné a I’oxygene

(dernicre étude faite en 1958 par MATELLI et ATTINI). [2]
+ Dosage du silicium sous ses différentes formes

Il s’agit de doser la part du silicium total qui peut se trouver dans les alliages , soit
a I’état de Si0; (impureté) , soit a 1’état de siliciure de Mg dissous dans I’Al , ou du
méme siliciure en phase séparée , soit a I’état de silicium dissous dans I’Al , soit enfin ,
a I’¢état de Si graphitoide. Par une attaque chlorhydrique et a I’aide d’un appareil simple
(TOURNAIRE), une évaluation trés satisfaisante de ces 4 états est relativement facile et
a rendu de grands services dans 1’étude de 1’évolution du Si dans les alliages AL-Mg-Si,

en relation avec les traitements thermiques. [2]
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I1.6.Le choix d’une méthode de dosage

La principale qualit¢ que ’on demande a une méthode de dosage est de donner
des résultats semblables sur un méme échantillon, quel que soit le laboratoire qui
I’utilise. C’est I’amélioration constante de cette reproductibilité ou fidélité, qui justifie
les discussions et échanges de travaux entre divers groupes de spécialistes, sur le plan

de chaque nation, comme au niveau international.

La reproductibilité dépend , tout d’abord , de la spécificité de la réaction ou de la
technique choisies , en désignant par spécificit¢ I’aptitude d’une méthode a éviter
« interférence » des autres éléments simultanément présents .Mais, la spécificité
pouvant étre influencée par la variation des proportions relatives , les modes opératoires
doivent étre établis en fixant les limites supérieures des ¢léments qui peuvent interférer
(on limite , par exemple , a 4% , la teneur en nickel dans la méthode de dosage
photométrique du fer a 1I’O-phénautroline).Ces phénoménes d’interférence ne sont

d’ailleurs pas une exclusivité des techniques chimique et physicochimique .

La sensibilité, c'est-a-dire, le seuil de teneur au —dessus duquel le dosage est
possible est un autre facteur qui doit intervenir dans le choix d’un réactif ou d’une
technique. Une sensibilité trop grande peut limiter ’emploi d’une technique, en
diminuant la précision pour les fortes teneurs de quelques ¢léments, de méme qu’une
sensibilité faible peut interdire I’emploi d’une méthode pour les basses ou treés basses

teneurs.

En fin la rapidité, facteur de productivité, peut imposer une technique, surtout
lorsqu’il est possible, sans autre dommage, de consentir quelques sacrifices sur la

précision. [2].
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II1.1. Introduction

lorsque le nombre d’analyses a effectuer est important on emploie de plus en plus
des spectrographes a lecture directe , avec lesquels le manipulateur , a part la
surveillance et I’approvisionnement du spectrographe en échantillons préparés , n’a plus
d’autres opérations a effectuer que celles de presser sur des boutons et de lire des

résultats inscrits.

Certains appareils récents peuvent méme fournir une fiche d’analyse imprimée,
aprés passage par un calculateur électronique intégré. Malgré le prix ¢élevé
d’installations de ce genre, leur succeés est grand et les progrés dus a I’émulation

technique et commerciale se poursuivent.

I11.2. La spectrométrie de masse
La spectrométrie de masse est une technique permettant de détecter, d'identifier et

de quantifier des molécules d’intérét par mesure de leur masse.
» Le principe de la méthode

Son principe réside dans la séparation en phase gazeuse de molécules chargées

(ions) en fonction de leur rapport masse/charge (m/z).

De plus, la spectrométrie de masse permet de caractériser la structure chimique

des molécules en les fragmentant.

Source Analyseur Détecteur Traitement
d'i — en —> —> du
lons masse M/z Signal
Production d’ions Séparation des ions Conversion d’un ~ Représentation des

en phase gazeuse  produits en fonction courant ionique en  données dans un

du rapport m/z courant ¢électrique  spectre de masse

Figure III.1 : Schéma du spectrométre de masse : source-analyseur-détecteur.
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> Résumé des caractéristiques de la spectrométrie de masse

- trés sensible : quelques atomes les sont détectées

- haute résolution permet de distinguer les isotopes naturels d’un élément

- analyse rapide (quelque msec) et compatible avec des mélanges séparés par
chromatographie liquide en ligne

- génére de nombreuses données : spectres MS, MS/MS qui renseignent sur la
structure de biomolécules

- compatible avec 1’étude de mélanges hautement complexes comme un protomé

entier.[9]

I11.3. Spectrométrie X

Appliquée a I’analyse depuis seulement une dizaine d’années, la spectrométrie X
est, a plusieurs titres, de plus en plus considérée comme une extension et un
complément de la spectrographie d’émission, dont elle semble appelée, dans une
certaine mesure, a prendre le relais.

Bien qu’elle puisse étre utilisée en absorption a des fins analytiques , la
spectrométrie X n’a guere été abordée que du point de vue de I’émission directe ou de
la fluorescence en utilisant le phénomeéne suivant : Lorsqu’un faisceau de RX pénétre
dans la mati¢ére , la rayonnement subit un affaiblissement dépendant de sa répartition
spectrale et du nombre atomique de 1’absorbant une partie de 1’énergie absorbée
réapparait sous forme d’un rayonnement secondaire de longueur d’onde différente , dit
«de fluorescence » et , en conséquence de | 'effet photoélectrique, les atomes , plus ou
moins profondément ionisés , sont le siege de déplacements ou mutations électroniques
,donnant naissance a un spectre trés pur de raies caractéristiques , ou spectre de
fluorescence de I’atome .

Les spectrographes a fluorescence X actuellement réalisés et en fonctionnement
difféerent peu, dans leurs grandes lignes, des dispositions adoptées pour la
radiocristallographie. Schématiquement, 1’échantillon est placé le plus prés possible du
tube émetteur de R.X, en position horizontale ; il est frappé par un rayonnement
incident de courte longueur d’onde et le spectre secondaire de fluorescence est canalisé
par un collimateur sur un cristal analyseur .Ce dernier agit comme un réseau de
diffraction, en séparant les radiations composantes qu’il réfléchit en cours de rotation

selon les angles privilégiés de BRAGG.
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La radiation est alors détectée par un tube compteur de GEIGER, qui transmet les
impulsions regues a une unité électronique de comptage.

La méthode la plus courante de mesure est la totalisation des impulsions pendant
une période déterminées et 1’évaluation du pourcentage recherché des éléments
constituants se fait par comparaison avec les données d’un échantillon servant d’étalon.

Le rendement de la méthode est mauvais pour les éléments a numéro atomique
faible, mais s’applique aux solides (poudres, etc....) ou aux liquides (dissolutions de
métaux et alliages) et convient particulicrement aux dosages de fortes teneurs, pour

lesquels la spectrographie d’émission par étincelles est peu indiquée ou défaillante.[2]

I11.4. Analyse par isotopie

Certains ¢éléments, bombardés par des neutrons, peuvent donner naissance a des
isotopes radioactifs, dont les noyaux, instables, se décomposent suivant une loi de
décroissance exponentielle qui leur est propre.

Chaque isotope radioactif est caractérisé par sa « période », temps nécessaire pour que
sa radioactivité baisse de moitié.

L’isotope de I’aluminium a une période de 2,4 minutes, alors que celle du
manganese est de 2.6 heures, celle du silicium de 2.8 heures, celle du cuivre de 12,8
heures et celle du sodium de 15 heures.

La période de I’aluminium, étant trés courte, ne géne pas et 1’on a pu ainsi mettre
au point des méthodes de dosage d’impuretés a 1’état de traces, méthodes qui se sont
avérées précieuses, aussi, pour 1’étude métallurgique des migrations et ségrégations aux
stades macro-, micro- et submicroscopiques.

On peut doser ainsi 0.01 ppm de Cu, 0.1ppm de Na, 0.01ppm de Mn, etc. ... apres
irradiation de quelques jours par un flux de neutrons thermiques de 10?? neutrons/cm?/s.
Il peut sembler osé ou dangereux de doser le sodium par son isotope, alors que Najo**
est un produit de « transmutation » de I’aluminium, mais cette transmutation ne peut se
produire de fagcon notable que sous un flux de neutrons suffisamment énergiques
(neutrons rapides).

D’autre part , on ¢limine I'influence des phénomeénes parasites , en irradiant
parallélement deux fractions du méme échantillon , dont I’une sous écran de cadmium ,

qui arréte les neutrons thermiques , ainsi qu’un étalon de sodium enfermé avec elles ; de
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plus , on élimine I’interférence du gallium en 1’absorbant , apres dissolution des

¢chantillons dans une colonne de résine échangeuse qui le retient quantitativement .[2]

+ Exemple de Spectrométre des alliages d’aluminium
Pour les alliages d’aluminium en utilise le SPECTROLAB.

Le spectrometre SPECROLAB, est un appareil destiné pour déterminer la

composition chimique des alliages l1égers (Aluminium et Magnésium).
1) Définition

Le spectrométre SPECROLAB est de type Spectrométre a Emission Optique, ce
type d’analyse est classé parmi les techniques de spectrométrie de précision par la
qualité ¢lémentaire et quantitative.

Le SPECTRLAB est un systéme d’analyse modulaire, tous les composants sont
facilement accessibles, ce qui rend I’appareil facile a entretenir, les panneaux du fond et
des cotés sont fixés avec des connecteurs rapides, le statif d’étincelage et le serre-
¢chantillon sont placés a I’avant de I’appareil, et travaillant dans un milieu a argon pour
faire échapper les oxydes émanant de I’étincelage de 1’échantillon a I’état plasma.
L’optique du spectrometre est équipée de 21 canaux analytiques, correspondant a 21
¢léments chimiques.

Le spectrométre est constitué essentiellement de :
» Lasource
» Le systéme optique
» L’électronique associée.

2) Description du systéme

a) La source : elle est sous forme d’un statif d’étincelage, L.’échantillon a mesurer est
placé sur ce dernier constitu¢ d’un bloc massif jouant le réle d’une anode et une cathode
pour pouvoir débiter une charge ¢électrique, portant ainsi I’échantillon en un état plasma
en excitation électronique.

L’excitation des atomes est nécessaire pour créer un état excité de la maticre sous
forme d’un rayonnement ¢électromagnétique et acheminé ainsi vers une fenétre optique.
b) Le systéme optique : Situé dans la partie inférieure de 1’appareil, le systéme optique
selon Paschen-Runge est constitué d’un chassis en forme de A, sur lequel sont fixées la
fenétre d’entrée du paquet d’onde, qui sera séparé par le réseau holographique en

différentes longueurs d’ondes du dit paquet, et les dirigés adroitement vers des

Page 52



Chapitre I1I Techniques physiques d’identification des matériaux

photomultiplicateurs servant de détecteurs de comptage par effet photoélectrique et
chaque photomultiplicateur est dédi¢é pour une longueur d’onde correspondante a

chaque ¢élément chimique.

C) L’électronique associée : est dotée d’un Convertisseur Analogique Numérique qui
traduit toutes les mesures collectées en une distribution qualitative et quantitative en

pourcentage par rapport a I’élément de base qui est 1I’aluminium.

photomultiplicateur

échantillon

réseau de réfraction

fibre optique

la fente d'entrer

Figure II1.2 : Schéma du principe de fonctionnement de « SPECTROLAB ».

IIL.5. identification des défauts par I’analyse spectrométrique
II1.5.1. L’ Analyse spectrométrique des huiles usagées
1) Définition

Dans le passé, la stratégie de la maintenance préventive é&tait basée
essentiellement sur 1’optimisation des périodes d’inspection et de remplacement des
pieces de rechange. Les actions de maintenance sont généralement effectuées sur la
base des recommandations du constructeur ou de I’historique des usures survenues
dans les matériels. En effet, certaines piéces, les huiles de lubrification, les fluides
hydrauliques et les filtres sont a remplacer aprés une durée calendaire ou un certain
volume horaire de fonctionnement.

Dans le domaine aéronautique, ce concept de maintenance systématique,
adopté apres la deuxieme guerre mondiale, présente un inconvénient majeur de son

colt élevé dii au remplacement excessif des pieces.
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Actuellement, la stratégie de maintenance s’oriente de plus en plus vers le
concept prédictive ou conditionnelle sur la base de programme réel mettant en
ceuvre des tests périodiques d’analyse de signature vibratoire d’huiles usagées, de
controle non destructif et de performances de vol pour atteindre les objectifs
suivants :

v" Réduction des colits de maintenance ;

- Détection anticipée des pannes, limitation des dommages secondaires, prévention
des destructions totales ;

v' Amélioration de la disponibilité des équipements ;

- éviter les pannes imprévues et les indisponibilités non programmées ;

v" Amélioration de la sécurité des vols ;

- avec certains équipements, les pannes peuvent étre dangereuses ;

v" Réduction de la consommation de lubrifiant ;

- extension des intervalles de remplacement des huiles ;

v' Extension de la vie en service des équipements ;

- amélioration de I’entretien et des pratiques de maintenance.

L’analyse des huiles est une technique dédiée, exclusivement, a la prédiction
de 1’état d’usure de pieces ou d’assemblages.

En effet, en analysant périodiquement des échantillons d’huiles prélevées d’un
moteur ou d’une boite de transmission, I’état de dégradation d’un revétement
métallique d’une piece ou d’un assemblage est cerné par la simple détermination
des concentrations des dépdts métalliques induits dans cette huile au regard des

caractéristiques physico-chimiques.

2) Programme de surveillance par analyse spectrométrique des huiles
= Objectif

L’étude de I’évolution de la concentration des particules en suspension, apporte
des informations intéressantes sur le comportement des pieces lubrifiées et permet de
dépister une éventuelle anomalie (usure) avant qu’elle ne se transforme en avarie.
= Outil

Durant les travaux d’expérimentations, Le spectrométre a émission atomique
(AES) “’Spectroil M”* de type ROTROD, a été employer pour effectuer les analyses

spectrométriques des huiles. Le principe de fonctionnement de la spectrométrie a
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émission atomique est basée sur 1’ignition d’un échantillon d’huile a haute température,
cette tiche est assurer dans le Spectroil M par un systéme d’électrodes en baguette et
disque, créant ainsi une décharge en arc oscillant portant ainsi I’échantillon d’huile a un
¢tat plasma ou tous les atomes des débris présents seront énergétiquement excités.

Les atomes ainsi excités vont se désexcités en émettant des ondes caractéristiques
pour chaque ¢élément, le paquet d’onde émis, sera acheminé a travers une fenétre
optique vers un réseau holographique(principe du prisme), séparant les différentes
longueurs d’ondes caractéristiques de chaque ¢lément chimique dans un systéme
optique (cercle de ROWLAND)et détectée chacune par un photomultiplicateur, qui
transforme I’impulsion photonique en une grandeur électrique caractéristique pour
chaque longueur d’onde (courant électrique mesurable). Les impulsions électriques en
question seront amplifiées, numériquement converties et présentées sous forme de

concentrations mesurables et indicatives.

Graphite
Rod and Disc g
ratin 3 H
Elact Graling REPM.:II.'IIj Circle

;
LY CCD Datectors

I '0il Sample & Holder

Fitwer
Excitation Optic
Source Cable Y
| A Entrance ;
Sht

£y

Controller

Figure I11.3: Principe de fonctionnement d’un spectrometre a €émission atomique

type ROTROD.

= Aspects importants
Rappelons-nous que nous essayons de mesurer de petites concentrations de

particules et de prendre la décision de slreté en utilisant 1'analyse spectrométrique des
huiles comme technique de surveillance :

1. Toutes les procédures doivent étre suivies pendant le processus complet ;

2. Des points de reperes réguliers doivent étre recueillis pour chaque composant ;
3. L'huile recueillie doit étre représentative du composant ;
4

Le spectrometre doit étre bien calibré ;
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- Entretiens périodique de 1’équipement ;
- Validité opérationnelle des standards de calibrage ;
5. Tous les facteurs qui pourraient affecter les résultats doivent étres complétement
enregistres ;
- Changements d’huile ;
= Procédure de prélévement des échantillons d’huiles
Pour que les résultats d’analyses soient représentatifs des phénoménes d’usures du
composant surveillé, il est indispensable que les échantillons soient prélevés avec le
plus grand soin en respectant les régles élémentaires suivantes :
1- Faire tourner I’ Aéronef au sol pendant une durée minimale de 12 minutes ;
2-Prise de 1’échantillon dans un délai maximum de 20 minutes, apres ’arrét, et tenir
compte des points suivants :
v’ Utilisation d’un flacon (récipient) d’échantillonnage sec et exempt de polluants ;
v’ Bien renseigner 1’étiquette de la bouteille d’échantillon d’huile ;
o Connaitre de quel composant l'huile a été prise (pas seulement le numéro
de I’aéronef) ;
v’ Renseigner " la fiche technique d’analyse" ;
o Les numéros de série, temps d'exploitation, quantités d’huiles de remise
aniveau ;
v" Assurer la propreté absolue - la plus petite contamination affectera les résultats ;
o Nettoyer le point de prélévement d’huile sur le composant ;
o Labouteille et le tuyau ne doivent pas toucher la surface du composant ;
o Labouteille doit étre ouverte JUSTE AVANT la prise d'échantillon ;
o Fermer la bouteille JUSTE APRES la prise de 1'échantillon ;

v Prélever I’huile a une profondeur n’excédant pas 25mm le fond du carter

v' Jeter les premiers 100ml d'huile, prélever les 100ml d'huile suivants
(I'¢chantillon)

v Envoi du premier échantillon accompagné d’un échantillon d’huile neuve
correspondante issue de la méme livraison afin de pouvoir suivre de maniére
relativement précise 1’évolution de ses caractéristiques et de sa contamination
en service.

v Analyse des échantillons d’huile en tenant compte du calibrage et de

I’entretiens dans les limites calendaires préconisées (La non adhésion a ces
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conditions rendra les résultats sans signification - comme c’est le cas pour
n'importe quel instrument de mesure).
= Analyse et diagnostique
L’analyse des résultats et le diagnostic des faits sont exécutés individuellement
pour chaque composant, elles se basent essentiellement sur la comparaison entre la ligne
de base du composant " NORMAL ", et le comportement observé sur :
v' La valeur absolue de concentration (minimum, maximum et moyenne) ;

v Changements de concentrations en fonction du temps (tendances).

- En générale la courbe ci-dessous établi du modele statistique de tendance a 1’usure,
tout en illustrant la criticité de I'usure en fonction de la variation des concentrations
des particules générées dans I’huile :

- Les niveaux de concentration sont comparés au comportement normal du

composant.

- Les tendances sont trés importantes, aussi bien que les valeurs absolues de

concentration.

) au4 Distributionnormale
Taux d’'usure élevé
de mesure

(Inacceptable)

Limites Sup et Inf
D’une usure normale

_____

Concentration en [PPM]

Taux d’usure normal
(Acceptable)

\4

Temps [Heures de vol]

Figure I11.4 : Le mod¢le statistique de tendance a ’usure.
Toutes les données disponibles concernant la conception technologique des
différentes pi¢ces du composant doivent €tres réuni et bien prises en compte. On cite

quelques exemples de données générales et spécifiques
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= Le taux d’usure
D'une fagon générale, les phénomenes d'usures lentes des pieces lubrifiées par

I'huile subissent 3 phases d'évolution successives bien distinctes, sur le schéma suivant :

Taux dusure -
i | |

Usurs Accslerss
Usurs Normale

Tempz gy Distance

Figure II1.5:Evolution du Taux d’usure en cours d’exploitation.
Phase 1 : Usure de rodage
Cette phase correspond a la période de rodage; elle peut apparaitre lors de la mise
en service d’un moteur ou d’une boite de transmission, pour lequel les pi¢ces du circuit

d'huile ont été partiellement ou totalement remplacées.

Phase 2 : Usure normale
C'est la phase dite d'usure normale, la valeur moyenne des taux d'usure est en
général tres faible et fonction de la nature des picces; la durée de cette période varie

d'un moteur a 'autre et peut étre relativement longue.

Phase 3 : Usure accélérée

Cette phase est la période de détérioration: sa durée est en fonction de la nature de
la dégradation; elle peut s'é¢tendre de 50 heures a plusieurs centaines d'heures de
fonctionnement avant rupture de la piece incriminée ou avant que les dommages
secondaires ne se manifestent par une anomalie de fonctionnement mise en évidence au

cours d'un vol.

= Carte technologique des principaux contaminants d’usure et leurs origines

probables
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Tableau III.1 : Carte technologique des principaux contaminants d’usure et leurs

origines probables.

Eléments

Type de matériaux
générateur

Piéces probablement
atteintes

Fe

Usure et corrosion de tous les aciers
et fontes

segments, chemises, cames, soupapes,
vilebrequin, engrenages, paliers etc...

Ag

Revétement d’argent a antifriction

de certains moteurs et pompes
hydrauliques, Revétement de portées de
roulements

Ti

Usure et corrosion d’aciers rapides
et de fontes spéciales au titane

chemises de certains moteurs, Revétement
de portée interne de roulement, joint
rotatif air/huile

Usure et corrosion de certains aciers
alliés, INox, alliages
réfractaires, fontes alliées

acier

soupapes, et pieces nickelées. (Ni-Cr, Ni-
Cr-Mo), roulements et paliers.

Cr

Usure des pieces chromées, d’aciers
alliés, d’aciers inoxydables, de
fontes alliées, aciers et fontes alliées

Roulements, Cages de roulement, pistons,
segments chromés, inhibiteurs de liquides
de refroidissement.

Cu

Usure de corrosion des coussinets en
cuivre—plomb, laiton et des métaux
cuivreux :

bagues de pied de bielle, arbres a cames et
culbuteurs, échangeurs de température eau
huile et synchronisateur de boites de
vitesse, Cages de roulement.

Al

Usure d’alliages l1égers

Carters de boites d'accessoires, piston et
coussinets Al-Sn; certains joints rotatif
air/huile (dents).

Mg

Usure et corrosion d’alliages légers
au Mg

Carters et paliers, Portées de roulements

/n

Usure et corrosion des revétements
galvanisées,  électro
d’alliage de zinc (laiton, zamak,
maillechort, etc.)

zinguées,

Cages de roulement

Sn

Usure et corrosion de picces
¢tamées d’alliages antifriction a base
d’étain (Al-Sn, métal blanc).

Usure et corrosion des coussinets en métal
blanc, Al-Sn, des revétements de
coussinets, cages de roulements

Si

Poussicéres atmosphériques, sables
de fonderie. Usure et corrosion des
alliages légers et hyper
silicatés

silices

piston, culasse, bloc-cylindre, chemises,
segments, etc.)

« Le Silicium est un excellent indicateur
de début d’usure sévére ».
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Conclusion

A travers les essais d’expérimentations effectuées, nous restons convaincus que la
technique d’analyse spectrométrique des huiles usagée est d’une grande crédibilité dans
la prédiction d’anomalies d’usures et surtout quand elle est complétée par les autres
techniques de ce nouveau concept de maintenance.

Quant a son application, elle reste tributaire d’une décision de conviction
scientifique et s’instaure progressivement en paralléle aux travaux de maintenance
systématique. Le colt des moyens nécessaires pour la mise en ceuvre de ces techniques
de surveillances sont négligeables par rapport aux cotits des accessoires et pieces de

rechange des machines.
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IV Introduction

Aprées avoir passé en revue toute la théorie qui entoure le sujet il nous a été inévitable a
statuer sur un autre palier qui touche le c6té pratique, dans ce sens on avait I’occasion
d’intégrer le laboratoire de recherche et des essais « URD » a ’ERMAaero ,Dar El Beida ,
Alger , et le laboratoire de chimie au « BCL » ,base militaire a Bni Mared, Blida pour voir de

pres I’analyse dont on a parlé et cela avec différents techniques .

Ce chapitre décrit les méthodes et les protocoles employées dans I'expérimentale avec
toutes les étapes de préparation et d'exécution des tests conformément aux normes et aux

recommandations qui s’imposent.

Tout d’abord on doit signale qu’on a éprouvé beaucoup de difficultés dans I’application
de la méthode chimique et cela se traduit par la négligence de cette technique par les
laboratoires que ce soit au niveau de L’ERMA, Notre faculté, le laboratoire de 1’unité de
recherche de 1’universit¢ de Boumerdes ou méme la BCL. Ils sont tous unanime a juger cette
technique comme étant classique et dépassée par le développement moderne et que leurs
résultats ne réjouissent plus de la précision ni de la fiabilit¢ exigées dans le domaine
aéronautiques .mais cela nous a pas empéché de présenter une application explicative par un
formulaire d’analyse chimique effectuer sur I’avion militaire American HERCULE C-130

comme Ssuit :
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CUT 2 OR 3 SMALL CHIPS
FROM EDGE OF METAL
SURFACE, AND DROP
CHIPS ON CLEAN GLASS

METAL SURFACE
UNKNOWN COMPOSITION

ADO DROP OF
~ HYDROCHLORIC

Applications et résultats

ADD DROP OF COPPER
N SULFATE SOLUTION
TO METAL SURFACE

VIOLENT REACTION
MAGNESIUM

NO REACTION

ﬁ ACID SOLUTION

17+-7PH STEEL

RED COPPER DEPOSIT

LOW CARBON STEEL; 4130,
4340, 8630, OR 8740 STEEL

TO CHiPs
NO REACTION

ADD CROP OF SCRATCH
\ TEST SOLUTION TO
r:«tuu. SURFACE

(BURNS IN TLAME)
SULFATE SOLUTION

TO METAL SURFACE /_\
.

J— A00 oror oF caomium

BLACK DEPOSIT
7075 BARE AL ALLOY

EER BLACK DEPOSIT mmtd

NO REACTION
7075 CLAD AL ALLOY

/(Wuzm)\\/
g

NO REACTION

S\ ADD DROP OF SODIUM
HYDROXIDE SOLUTION
TO METAL SURFACE

BLACK DEPOSIT
2024 BARE AL ALLOY

AND DROP SHAVINGS
INTO 50 CC BEAKER .,
BOTTOM COVERED WITH

~—"

NO REACTION

WHITE DEPOSIT

2024 CLAD AL ALLOY (Or

NON-HEAT-TREATABLL
AL ALLOY

VIOLET COLORATION

TITANIUM
(LEAVES WHITE STREAX
ON MOISTENED GLASS)

‘ SULFURIC ACID SOLU-
TION; THEN BOIL UNTIL

SHAVING S DISSOLVE.

\
. *
.
\_&/ NO COLORATION

— /

CUT 6 OR 8

ADD DROP OF COPPER
SULFATE SOLUTION
TO METAL SURFACE

SMALL SHAVINGS
FROM EDGE OF
METAL SURFACE.

NO REACTION
TYPE 301 OR 302

\

STAINLESS STEEL

3
\—o
£)

Chemical Identification of Materials
Figure 51-90-02

Figure IV.1 : Un formulaire d’analyse chimique effectué sur I’avion HERCULE C-130.

Tout d’abord il faut signaler que les échantillons utilisés pour les différents essais sont
découpés d’une piece d’un couple N=°6 de la poutre de queue de I’hélicoptére Mi-24 comme

la montre la figure si dessous :

Figure IV.2 : Le couple N=°6 de la poutre de queue de I’hélicoptére Mi-24.
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Figure IV.3 : Un échantillon découpé d’une piece d’un couple N=°6 de la poutre de queue de

I’hélicoptere Mi-24.

D’aprées la fiche technique de 1’élément d’aeronef (qui est enfaite notre échantillon)
stipule que la piece est construite en sa grande partie a la base d’un alliage d’alluminium 2024

dont la compsition chimique est donnée par le tableaux suivant :

Tableau IV.1 : La composition chimique d’alliage 2024 dans le formulaire.

Eléments % (masse) 2024
Cu 3.8-49

Mg 12-1.8

Mn 03-09

Si 0.5

ke 0.5

Ni /

Zn 0.2

Ti 0.2
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IV.2 La méthode physico-chimique pour un échantillon 2024

IV.2.1spectrométrie par absorption atomique — émission de flamme

C’est une expérience réalisée au niveau de laboratoire de BCL avec ’orientation d’un

personnel hautement qualifié et en suivant les précautions de sécurité et de prévention

nécessaires cette expérience a pour objectifs d’identifier la composition chimique de

1’échantillon met en épreuve.

IV.2.1 .1.Mode opératoire :

On pese a I’aide
d’une balance
€s copaux seron électronique
attaques par un 0.2g de
acide ,fort ’échantillon
appropri€ ou un
mélange d’acides
eficepsuivant la
nature de
1’échantillon

Apres attaque
compléte on filtre
et on met la
solution dans une
fiole de 100 ml et
on ajuste au trait
de jauge par ’eau
distillée.

On utilise la lampe a cathode

creuse de I’élément a analyser.

On compare les valeurs avec les étalons de
composition chimique connus et on

détermine ainsi le taux en élément.

Figure IV .4 : schéma expliquant les différentes étapes de la procédure.
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Figure IV.5 : L’échantillon sous forme

de copaux.

JES———T
- e L E

Figure IV.9 : Filtrage de solution dans une fiole de 100 ml.
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Figure IV.10 : L’addition de I’eau distillée a la solution.

Figure IV.11 : Les étapes suivies pour préparer 1’échantillon.

Figure IV.12 : La lampe a cathode creuse.
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Figure IV.13 : Le dispositif utilis¢ a la spectrométrie par absorption atomique —

émission de flamme.

IV.2.1 .2.Résultats :

Les résultats donnés par cette méthode sont :

Tableau IV.2 : Les résultats donnés par la spectrométrie par absorption atomique — émission

de flamme.
Si Fe Cu Mn Mg Cr Ni Zn
1.20 0.7 5 1.20 0.80 0.10 0 0.25

On va prendre en considérations les pourcentages du cuivre et du magnésium puisque

ils sont les ¢léments les plus influents dans la composition de I’alliage d’aluminium 2024.

5,2
5
4.8
! M |e pourcentage de Cu
donné par le formulaire
4.6
M le pourcentage de Cu
4.4 donné par I'absorption
atomique
4.2
4

Figure IV.14 : le pourcentage de Cu donné par le formulaire et par I’absorption atomique —

émission de flamme.
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1.6
1,4 A
1.2
1 M |e pourcentagr de Mg
donné par le formulaire
a8 -
0,6 - M le pourcentage de Mg
donné par 'absorption
0,4 atomigque
0,2
o -

Mg

Figure IV.15: le pourcentage de Mg donné par le formulaire et par I’absorption atomique —

émission de flamme.

D’aprés ce qu’on constate dans le graphe, le pourcentage de cuivre est loin d’étre idéal
par rapport a la moyenne exigée par le formulaire qui est comprise entre 3.8 et 4.9 cela peut
s’expliquer par plusieurs motifs entre autre la moins précision de I’étalonnage et les
mauvaises conditions du stockage des ingrédients et des produits chimiques utilisés dans

I’expérience.

Ce qui se dit pour le cuivre est valable aussi pour le magnésium qui doit étre en principe
compris entre 1.2 et 1.8 et ce n’est pas le cas malheureusement a cause des mémes raisons
précités a cela on peut rajouter quelques sous-réactions secondaires causés par les conditions

environnementales de 1’expérience.
IV.3 La méthode physique pour un échantillon 2024

IV.3.1 spectrométrie de masse :

On a pris un autre échantillon de la méme piece précédente en utilisant le dispositif

SPECTROLAB, les étapes sont les suivants :

IV.3.1.1 : Les étapes qu’il faut suivre pour analyser I’échantillon :
Avant D’analyse de notre échantillon, on procéde a un contrdle d’étalonnage de

I’appareil par rapport a un étalon en alliage d’aluminium.

» Effectuer un calibrage :
Il est nécessaire de calibrer périodiquement la méthode, les intensités mesurées par
spectrometre peuvent changer en fonction du temps et du degré de pollution des optiques, ces

modifications doivent étre corrigées.
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» Effectuer un étalonnage :
Les fonctions analytiques transforment les intensités mesurées en concentrations, la

détermination de ces fonctions s’appelle 1’étalonnage.

» Préparation de I’échantillon :
Les meilleurs résultats sont obtenus lorsque la préparation suivie les étapes suivantes :
v La surface de I’échantillon doit étre plane pour pouvoir obturer I’ouverture du statif

d’étincelage.

Figure IV.16 : L’ouverture du statif d’un spectrolab.

v' Evitez les contaminations provoquées par la préparation des échantillons.

v" Les couches d’oxydes doivent étre éliminées.

Figure IV.17 : Nettoyage d’échantillon pour éliminer les couches d’oxydes.

v" 1l faut éviter la pénétration de matiére abrasive dans les échantillons peu durs.
» Effectuer une mesure :

- Positionner I’échantillon sur le statif;
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Chapitre IV

Figure V.18 :L’échantillon est positionné sur le statif.

~Fo|
&

- Appuie sur pour entrer le nom de 1’¢chantillon.

Start

F2
- Appuie sur pour la premiére mesure mais une seule mesure n’est pas Suffisante
pour obtenir de meilleurs résultats, trois mesures sont généralement réalisées et en cas

de doute passer a cinq (05) analyses.

Figure IV.19 : Affichage des trois (03) résultats pour trois (03) essais

= I pour calculer la moyenne des trois mesures faites.

- Appuie sur
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- Appuie sur | Z==21 pour imprimer la moyenne de ces mesures.

IV.3.1.2.résultats

La procédure donne les résultats suivants :

Figure IV.20 : Affichage de la moyenne des trois (03) résultats.

Tableau IV.3 : Les résultats des trois (03) essais donnés par la spectrométrie de masse.

Nom Si Fe Cu Mn Mg Zn Ni

% % % % % % % %

1 0.19 0.29 4.36 0.41 1.36 <0.001 | 0.00

2 0.18 0.30 4.55 0.46 1.45 <0.001 | <0.00
3 0.18 0.30 4.58 0.46 1.45 <0.001 | <0.00
Nom Cr Pb Sn Ti Ca Na P

% % % % % % % %

1 <0.001 | <0.0010 | 0.0028 | 0.022 0.0001 <0.0008 | 0.0010
2 <0.001 |<0.0010 | 0.0021 | 0.024 <0.0001 | <0.0013 | 0.0010
3 0.18 <0.00 4.33 0.46 1.45 <0.001 <0.00
Nom Sr Li \% Bg Al

% % % % % %

1 <0.0002 | <0.0002 | 0.0005 |94.0 93.95

2 <0.0002 | <0.0002 | 0.0005 |93.5 93.55

3 <0.0002 | <0.0002 | 0.0005 |93.5 93.55
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I1V.3.1.3. 1a moyenne des concentrations est calculé en appuyant sur F4 :

Tableau IV.4 : La moyenne des résultats donnée par la spectrométrie de masse.

Nom Si Fe Cu Mn Mg Zn Ni
% % % % % % % %
X 0.18 <0.00 4.20 0.44 1.4 <0.001 | 0.00
Nom Cr Pb Sn Ti Ca Na P
% % % % % % % %
X 0.001 <0.0010 | 0.0024 | 0.023 0.0001 | <0.0010 |<0.0010
Nom Sr Li Vv Bg Al
% % % % % %
X 0.0002 | <0.0002 | 0.0005 |93.7 93.75

44

4,35 -

4.3 B |e pourcentage de Cu

donné par le formulaire
4,25 -
B le pourcentage de Cu
4.2 donné par la
spectromeétrie de masse
4,15 -
41 -
Cu

Figure IV.21: le pourcentage de Mg donné par le formulaire et par la spectrométrie de masse.
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i =
1,52
1,5
1,48
1,46
’ B e pourcentage de Mg
1,44 donné par le formulaire
1,42
B e pourcentage de Mg
14 donné par la
1,38 spectromeétrie de masse
1,36
1,34
Mg
il =]

Figure IV.22: le pourcentage de Mg donné par le formulaire et par la spectrométrie de masse.

On constate d’apres les graphes de pourcentage de Cu et de Mg que les résultats obtenus

de I’expérience au voisinage des valeurs recommandées par la norme de formulaire ou la

différence est de 1’ordre de -0.15 pour le cuivre et de -0.1 pour le magnésium, ce qui prouve

en quelque sorte le bon déroulement de 1’ensemble des étapes de 1’expérience.

IV.3.2. Spectrométrie X

Figure IV. 23 : Le dispositif utilisé pour la spectrométrie X.

-Concernant la préparation de I’échantillon, On a passé par les mémes étapes de la méthode

précédente.

- placer I’échantillon dans un des trous de dispositif.
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Figure IV. 24 : L’échantillon est placé a I’intérieur du dispositif.

- positionner la caméra sur la zone qu’on veut analyser.

Figure IV. 25 : Réglage de la caméra sur 1’échantillon.

- Appuie sur START pour commencer 1’analyse.
Apres quelques minutes les résultats sont affichés sur 1’ordinateur et indique que le

matériau est un alliage d’aluminium A-UsG1 (2024).
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lepsiunl

Figure IV. 26 : Un graphe indique la présence du magnésium.

- Le pic représente la présence du magnésium.

n

Figure IV. 27 : Un graphe indique la présence du cuivre.

- Le premier pic représente la présence du magnésium.

- Le deuxiéme pic représente la présence du cuivre.
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IV.3.2. 1.Résultats quantitatifs :

Le tableau ci-dessous résume le pourcentage de chaque composant de 1’échantillon

Tableau IV.5: les résultats affichés par la spectrométrie X.

Analyte | Result Line | Int. (cps/uA)
Fe 0.855% | FeKa 5.4834
Cu 3.675% | CuKa 43.1790
Mn 0.327% | MnKa 1.3743
Mg 1.422% | MgKa 0.3355
Cr 0.006% | CrKa 0.0726
Ti 0.012% | TiKa 0.0346
Al 93.703% | ceeevee | eeeiiniennnn

Les graphes détermine d’une fagcon qualitative puis quantitative de la composition de

notre ¢chantillon ,ca commence par la détection de la présence de 1’¢lément constituant ( Cu +

Mg) d’une sorte énergétique par projection d’électrons puis ca vient le calcul de pourcentage

de ces mémes constituants , et 1a on trouve une petite différence par rapport au formulaire de

presque - 0.68 pour le cuivre et de - 0.078 pour le Mg et cela toute a fait logique en sachant

que c’est une méthode qui consiste a un balayage superficiel sans enlévement de la matiere .

1V.3.2.2. Etude comparative et validation des résultats :

1,4

1,2 1

0B

M |e pourcentage de Si donnee
par I'absorption atomique

M le pourcentage de Si donné par

la spectromeétrie de masse

le pourcentage de Si donneé par

le formulaire

Figure IV.28: comparaison entre le pourcentage de Si donné par le formulaire, la

spectrométrie de masse et I’absorption atomique.
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0,9
0,8
0,7 1
M |e pourcentage de Fe donnée

0,6 par |'absorption atomique
0,5 - M |e pourcentage de Fe donné
04 par la spectrométrie de masse

' N le pourcentage de Fe donné
0,3 A par le formulaire
0,2 - m le pourcentage de Fe donné

par la spectrométrie X

0,1 -

0 -l

Fe
=

Figure IV.29: comparaison entre le pourcentage de Fe donné par le formulaire et par les trois

méthodes précédentes.

1,4

1,2 -
17 M |2 pourcentage de Mn donné
par |'absorption atomique
0.8 1 W e pourcentage de Mn donné
| par la spectrométrie de masse
‘| 0.6 1 M |e pourcentage de Mn donng
par le formulaire
04 - .
M |e pourcentage de Mn donné
par la spectrométrie X
0,2 -
0 -
M

Figure IV.30: comparaison entre le pourcentage de Mn donné par le formulaire et par les trois

méthodes précédentes.
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0,12
0,1

0,08

1L

M |le pourcentage de Cr donné
par l'absorption atomique

m le pourcentage de Cr donné
par la spectrométrie de masse

M |e pourcentage de Cr donné
par le formulaire

M |e pourcentage de Cr donné
par la spectrométrie X

Figure IV.31: comparaison entre le pourcentage de Cr donné par le formulaire et par les trois

méthodes précédentes.

0,3

0,25

0,05

n

M |e pourcentage de Zn
donné par |'absorption
atomique

M le pourcentage de Zn
donné par la
spectrométrie de masse

m le pourcentage de Zn
donné par le formulaire

Figure IV.32: comparaison entre le pourcentage de Zn donné par le formulaire, la

spectrométrie de masse et par 1’absorption atomique.

Les graphes expliquent clairement certaines petites déférences de teneure des

constituants

en Fr, Si, Cr, Zn et Mn.

Mais vu qu’il s’agit des traces secondaires cette déférence devient insignificative

contrairement aux deux autres composants (Cu+Mg) qui sont les constituants majeurs.
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5 -
4 4 M le pourcentage de Cu donné
par I'absorption atomigque
M le pourcentage de Cu donné
| 3 1 par la spectrometrie de masse
I W |e pourcentage de Cu donné
7 par le formulaire
M |e pourcentage de Cu donné
J par la spectromeétrie ¥
0 -4
Cu

Figure IV.33 : comparaison entre le pourcentage de Cu donné par le formulaire et par les

trois méthodes précédentes.

16

14
1,2
M le pourcentage de Mg donné
1 par I'absorption atomique
M le pourcentage de Mg donné
| 0B par la spectrométrie de masse
I 06 - W le pourcentage de Mg donné
! par le formulaire
04 - M | pourcentage de Mg danné
parla spectrométrie X
02 -
ﬂ -
Mg

Figure IV.34 : comparaison entre le pourcentage de Mg donné par le formulaire et par les

trois méthodes précédentes.

Comparativement a normes exigées par le constructeur en ce qui concerne la
composition de 1’alliage d’aluminium illustré par le formulaire d’usage on peut déduire ce qui

suit :
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- La différence la plus proche en pourcentage de cuivre est donné par la méthode de
spectrométrie de masse par contre la moins sensé€s est enregistré par la méthode
I’absorption atomique cela est justifiable par les conditions d’usage de 1’expérience
moins fiable en étalonnage et aussi les impuretés qui peuvent toucher au produits
chimiques le risque est moins pratique dans la spectrométrie de masse ou 1’outillage ne
peut pas étre trop influencer par I’environnement de 1’expérience .

- La méthode spectrométrie X est plus efficace coté qualitatif puisque elle définie avec
exactitude la présence de toutes constituants par le principe de projection des
¢lectrons, ajouter a cela qu’elle est une technique non destructive sans arrachement de
la matiére.

- En dépit de I’efficacité de la méthode spectrométrie de masse mais elle présente un
inconvénient de taille qui est I’enlévement de la matiére causé par bombardement
rapide donc une technique destructive.

- A la fin il est souhaitable de procéder par la méthode physique et précisément la
spectrométric de masse avec ses avantages qu’on a cit¢ mais elle peut étre

perfectionnée en injectant I’identification énergétique a cette méthode si c’est possible.

Apres I’étude comparative qui nous a montré clairement ’efficacit¢ de la méthode
physique dans I’analyse il nous a semblé tres utile d’appliquer cette méme méthode sur
d’autre échantillons de déférents matériaux aéronautiques tels que le inox et 1’acier faiblement

allier.et voici les résultats de cette expérience :
= L’acier inox :

Tableau IV.6 : Les résultats d’une analyse spectrale d un échantillon en acier inox

C% Mn% | Si% P% S% Cr% |Ni% |Cu% | Mo

1 0.075 |0.462 |0.504 | 0.022 | 0.000 | 15.41 |7.43 |2.017 |0.096
2 0.071 |0.474 |0.498 | 0.023 | 0.000 | 15.40 |7.47 |1.997 |0.095
3 0.073 | 0.476 |0.543 |0.024 | 0.000 | 15.43 |7.38 |2.144 |0.098

Moy | 0.073 | 0.471 | 0.515 | 0.023 | 0.000 |15.41 |7.43 |2.053 |0.096
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Co% | V% Ti% Pb% Sn% Al% As% Nb% | Fe%

1 0.000 |0.015 |0.010 |0.003 |0.009 |0.015 |0.008 |0.431 | 73.496
2 0.000 |0.014 |0.009 |0.003 |0.010 |0.013 |0.008 |0.419 | 73.502
3 0.000 |0.019 |0.010 |0.003 |0.010 |0.015 |0.008 |0.444 | 73.320

Moy 0.000 |0.016 |0.010 |0.003 |0.010 |0.014 |0.008 |0.431 |73.439

= Acier faiblement allié :
Tableau V1.7 : Les résultats d’une analyse spectrale d’un échantillon en acier faiblement

allié

C% Mn% | P% S% Si% Ni% Cu% Cr% V%

1 0.735 |0.706 |0.004 |0.000 |0.290 |0.024 |0.029 |0.162 |0.009
2 0.736 | 0.708 |0.003 |0.000 |0.292 |0.023 |0.031 |0.160 |0.009
3 0.740 |0.706 |0.004 |0.001 |0.291 |0.025 |0.031 |0.162 |0.009

Moy 0.737 |0.707 |0.004 |0.000 |0.291 |0.024 |0.030 |0.161 |0.009

Mo% | W% Co% Ti% Sn% Al% Nb% | Pb% As%

1 0.018 |0.000 |0.028 |0.000 |0.008 |0.071 |0.011 |0.000 |0.000
2 0.019 |0.000 |0.029 |0.000 |0.008 |0.075 |0.012 |0.000 |0.000
3 0.019 |0.000 |0.030 |0.000 |0.008 |0.072 |0.012 |0.001 |0.000

Moy 0.019 |0.000 |0.029 |0.000 |0.008 |0.073 |0.012 |0.000 |0.000

B% Zr% Fe%

1 0.000 | 0.000 97.862
2 0.000 | 0.000 97.850
3 0.000 | 0.000 97.849

Moy 0.000 | 0.000 97.854

Dans le méme sens de I’analyse spectrométrique on peut citer une autre application qui
s’appelle la méthode des huiles usagés .c’est un moyen de control et de prévoyance qui
détecte les zones a inspecter suite aux analyses des débris.

(Le mode opératoire est détaill¢ dans les chapitre III)
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Figure IV.35 : le spectroil M .

Figure IV.37 :préparation de I’échantillon. Figure IV.38 :Commencer 1’analyse .

Les résultats sont les suivants :

Tableau V1.8 : Les résultats d’une analyse spectrale d’'un HUILE : ASTO 390.

Fe |Cr |Pb |Cu |Sm |Al |[Ni |Ag
1 |2.648 [0.709 [ 0.103 | 0.254 | 3.779 | 1.376 | 0.798 | 0.112
2 2358 [0.863 [ 0.514 | 0.246 | 4389 | 0.954 | 1.007 | 0.110

3 2.852 1 0.731 | 0.442 | 0.244 | 3.837 | 1.195 | 0.915 | 0.096
AV | 2,619 | 0.767 | 0.353 | 0.248 | 4.002 | 1.175 | 0.907 | 0.106
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Si Na Mg Ti H C Mo B

1 6.565 | 0.000 | 0.502 |2.870 | 13961 | 138K | 0.000 | 0.386

2 6.050 | 0.000 | 0.655 | 2.855 | 13566 | 134K | 0.000 | 0.543

3 6.763 | 0.000 | 0.669 | 3.207 | 13819 | 135K | 0.000 | 0.316

AV | 6.459 | 0.000 | 0.609 | 2.977 | 13782 | 136K | 0.000 | 0.415

L’¢tude de I’évolution de la concentration des particules en suspension, apporte des
informations intéressantes sur le comportement des pieces lubrifiées et permet de dépister une

éventuelle anomalie (usure) avant qu’elle ne se transforme en avarie.
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Ce modeste travail nous a incité a étudier un couplage (M¢étallurgique-structurale) qui
sont les domaines les plus importants pour la construction structurale d’un avion. C’est la
passion ainsi que la technologie haute gamme qui nous a encouragé a faire cette étude dans le
domaine des analyses du comportement des matériaux qui n’a pas encore divulgué tous ses
secrets vue I’importance des propriétés physico-chimique et les services primordiales rendus
par ces ¢tudes.

C’¢était une agréable expérience pour nous de faire ce sujet trés riche d’informations et
de techniques.

Ca nous a permet de s’initier aux déférents méthodes d’analyses structurales des
matériaux aéronautiques puis faire les études comparatives a 1’aide de la collaboration du
personnel qualifier aux niveaux des laboratoires du BCL pour les méthodes chimique et
physico-chimique et L’ERMAaero pour les méthodes physique.

Le principal obstacle devant nous était le manque flagrant des données tres
confidentiel du constructeur, d’autre part la difficulté de la procédure elle-méme qui nécessite
un matériel trés puissant pour générer un rayonnement raffiné et largement suffisant avec
bien-évidement les mesures de sécurité nécessaires et trop séveres aussi et obtenir des
résultats optimales sans oublier les difficultés de maitrise de ces nouvelles approches qui nous
a couté beaucoup d’efforts et du temps.

Il a été constaté une trés bonne satisfaction des résultats présentés par rapport a la
réalité, les graphes représentants 1’analyse spectrométrique de masse, d’un alliage 2024
comparables avec celles exigé par les consignes du constructeur. Néanmoins, il a été constaté
I’absence de sensibilité de quelques résultats concernant la méthode chimique et cela se
justifier par 1’étalonnage moins précis du matériel, les réactions secondaires qui peuvent
influencer les milieux de I’expérience ainsi que certaines conditions évolutifs de I’échantillon

comme de I’outillage utilisé.

La stratégie de maintenance s’oriente de plus en plus vers le concept prédictif ou

conditionnel.

L’analyse des huiles est une technique dédiée, exclusivement, a la prédiction de
1’état d’usure de piéces ou d’assemblages.

En effet, en analysant périodiquement des échantillons d’huiles prélevées d’un
moteur ou d’une boite de transmission, 1’état de dégradation d’un revétement métallique
d’une piece ou d’un assemblage est cerné par la simple détermination des concentrations
des dépdts métalliques induits dans cette huile au regard des caractéristiques physico-

chimiques.
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Dés le début de ce travail, on a voulu prouver que malgré la complexité de cette
technologie elle reste réalisable ici méme en Algérie notre principale objectif ¢’était de fournir
aux gens de l’aéronautique au pays un support technique qui fait 1’étude analytique et

structurale nécessaires pour des éventuelles réalisations inchalah.

A la fin nous espérons avoir su apporté toutes les réponses nécessaire entourant ce
sujet qui permettront a nos collégues de poursuivre ce travail pour des amélioration qui
feront 1’objet d’un autre sujet en constatant le développement illimité de I’aéronautique qui
exprime la force du cerveau humain, de quoi il est capable, mais aussi le défi et la lutte

¢ternelle de ’homme contre la nature et en plein air .
D’autre part et comme perspective:

- Pour notre institut, il est primordial d’installer un laboratoire sur 1’identifications physico-
chimiques des materiaux et d’entamer des travaux pratiques afin de mettre en evidence cet

axe de recherche indisponsable au profit de 1’option Structures aéronautiques .

- On suggere le traitement des problémes techniques et professionnels survenu pendant
I’exploitation grace aux PFEs dans un cadre de collaboration entre toutes les parties

concernées (institue, compagnies aériennes et laboratoires de recherche).
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