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RESUME

Notre travail a pour objectif d’étudier et caratdér la corrosion dans des matériaux utilisés
en aéronautique, en I'occurrence l'acier inoxydahlsténitique 304L, et I”acier inoxydable
duplex 2205, dans deux solutions, une solution @€ &t une autre solution de NaCl. On va
effectuer ces études par des méthodes électroaesigmpédance électrochimique, suivi du
potentiel d’abandon, courbes de polarisation, gbleametrie cyclique), et aussi par des
méthodes de contrdle non destructif, et précisémasrtourants de Foucault, le bruit de
Barkhausen, le cycle d’hystérésis. Les résultatsmis sont tres satisfaisantes par rapport aux

cas de validation.

ABSTRACT

Our work aims to study and characterize the cosrosf materials used in aeronautics,
namely austenitic stainless steel 304L and dupharlsss steel 2205" in two solutions, HCI,
and another solution of NaCl. We will perform thesadies by electrochemical methods
(electrochemical impedance. Monitoring of the pt&mrop, polarization curves and cyclic
voltammetry), and also by methods of non-destredtsting, and specifically the eddy
currents, the noise Barkhausen, the hysteresis Tdupresults obtained are very satisfactory

compared to the case of validation.



Nomenclature

HV : dureté Vickers
ET : Electrodede travail
ER : Electrode de référence (ECS)
CE : Contre électrode
(i) : L'intensité
(E): Fonction du potentiel
(Ecorr) : potentiel de corrosion
| : courant global de la réaction
la: courant anodique de la réaction
Ic: courant cathodique de la réaction
n : nombre d’électrons d’échange
T : température
¢: Facteur de symétrie
E : potentiel
R : constante des gaz parfaits
Ka, Kc: constantes dépendant des vitesses des réactienfaniales élémentaires
Cred ,s: concentration de I'espece Bred au niveau de laasarfle I'électrode
Cox ,s: concentration de I'espéce Box au niveau de la serfie I'électrode
(SIE) : spectroscopie d'impédance électrochimique
EO: le potentiel électrochimique du métal (libre ou omg)
| E| : ramplitude maximale de la perturbation sinusoidale
W : la pulsation en rad:$

@ : est 'angle de déphasage entre la perturbationegrsion et la réponse du courant



Z (w) : L'impédance du systeme est le rapport entre laid@rsinusoidale imposée et le
courant résultant

| Z| : module de l'impédance

Cd : capacité de double couche

Re: résistance de I'électrolyte

Rt : résistance de transfert de charge

Cdc: capacité de la double couche

(d.p.m.) : différence de potentiel magnétique

LOw : LOwétant I'inductance de la bobine dans I'air

FFT et DSP : qui permettent d’évaluer le nombre de pics et leurstipos ainsi que leurs
amplitude.

(Br) : Induction remenante

(Bs) : Induction de saturation

(Hc) : Champ coercif

(OCP ou Ey) : potentiel de corrosion a I'abondant
(Rp) : résistance de polarisation
(CND) : Contréle non destructif

(B N) : Bruit de barkhausen

(Epp) : potentiel de picuration.

(Erep) : potentiel de repassivation.
(Rp) : Resistance de I'électrolyte

(Ru) : Résistance de la double couche

(Cf) : capacité de la double couche.
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INTRODUCTION

Les technologies de pointe, développées dans Haétmue, nécessitent l'utilisation des
alliages a hauts rendement. En effet, les exigesurelencombrement, la masse, la fiabilite,
la précision dans des environnements séveres aerdues concepteurs a utiliser des
produits a hautes spécificités

L’acier inoxydable est I'un des alliages les pltisa¢s en construction aéronautique :
(échangeurs thermique, sondes a température, vdereggurités, composants électroniques,
....). Avec son adaptation, sa possibilité commeecihk rendu simple, économiques et
pratiques, des constructions tres robustes etaiégis a la corrosion.

Les aciers inoxydables austénoferritiques dit dupla été introduits sur le marché durant les
annees 1930.Ces aciers présentent une meilleistares que les aciers inoxydables
austénitiques, une ténacité plus élevée que lessdeiritiques, une bonne aptitude au
soudage et une résistance tres élevée aux probtiresrosion

Techniguement I'acier inoxydable ou les aciers dyglont insensible a la majorité des

agents corrosifs, mais y'a des milieux ou ils peiére confrontés a la corrosion.

Ce phénomene a pris de nos jours une importancedérable, étant donné l'utilisation de
plus en plus grande des métaux et alliages darie lmoderne.

Nous nous proposons donc d’étudier le comportemheifiacier inoxydable austénitique et
duplex soumis aux traitements de corrosion et endrg caractérisés par les méthodes
classiques a savoir plusieurs méthodes électroghisi et les méthodes de Contréle Non
Destructives « CND »

Dans ce travail on va entamer un premier chagjtregcomporte une étude sur les types
d’acier inoxydables, et leurs principales carastigues.

Un deuxiéme chapitre qui parle des types de camogili peuvent affecter I'acier inoxydable,
et quelques techniques de caractérisation (la stome optique, la microdureté) et aussi les
meéthodes électrochimiques.

Le troisieme chapitre parle des techniques et ndéthde contrdle non destructif.

Et enfin on cléture ce travail par un quatriemepitia qui comporte les résultats des

e



CHAPITRE | : ACIERS INOXYDABLES

Les aciers inoxydables jouent un role trés impartdans plusieurs domaines : l'industrie

pétroliére, nucléaire, aérospatiale, transporté&@nmdans la construction d’ouvrages d’art. Ce
sont des alliages de fer et de carbone, auxquelgjaute du chrome et d’autre éléments
comme le nickel, le molybdéne, le cuivre, le titaneafin d’améliorer les propriétés physique

et mécanique et surtout la résistance a la comosio

Le chrome est I'élément qui transforme l'acier emx, dans ces alliages et sous des
conditions climatiques favorables, il se forme arface une couche de passivation d'oxyde
de fer et de phosphates qui protege le reste dal trién mieux qu'une couche de rouille.

De plus, si la surface de Il'acier inoxydable estlaanmagée localement, la couche de
passivation se rétablit rapidement au contact aleygieéne contenu dans l'air ou dans I'eau.
Cependant, en présence de chlorures, une rupttake ldans le film passif peut se produire.

On observe alors des phénomenes de corrosiondéedjpar piqures,...)

1.1/ PRINCIPALES CARACTERISTIQUES DES ACIERS INOXYD ABLES:
[.1.1/ MASSE VOLUMIQUE :

Les aciers inoxydables présentent une masse valiendieg I'ordre de 7 850 kg?m
1.1.2/ PROPRIETES MECANIQUES :
L'acier présente un module d'élasticité élevé,usdui donne une trés bonne rigidité (environ
trois fois celle de I'aluminium), et une bonne 8ii@ Son coefficient de dilatation est environ
la moitié de celui de I'aluminium, ce qui en fait @xcellent choix dans les environnements de
laboratoire typiques, ou les variations de tempeestsont uniformes.
[.1.3/ PROPRIETES DE MISE EN FORME :
Des aciers inoxydables peuvent étre fabriquésaastormés en utilisant un large éventail de
technologies et sont entierement "recyclables" dinade leur vie utile. Son usinage est
beaucoup plus difficile que celui de I'aluminiurfgudun codt considérablement plus éleve.
1.1.4/ RESISTANCE A LA CORROSION DES ACIERS INOXYDABLES :
Les aciers inoxydables sont des alliages qui conéet en général plus de 10% de chrome.
lls possédent une résistance supérieure a la cmrgsie les autres aciers standards. Deux
autres éléments chimiques participent a cettetaé®ie : le nickel et le molybdene. L'action

conjuguée des éléments d'alliage a non seulememt Ipot d'accroitre la résistance a



I'oxydation, mais aussi celui d'améliorer d'autasactéristiques telles que la soudabilité ¢
résistance mécanique.

I.2/ DIAGRAMME D’EQUILIBRE BINAIRE

1.2.1/ SYSTEME Fer-Chrome :

Le fer pur possede troisrmes allotropique en fonction de la température

. jusqu'a 910°C (point A3 : forme alphad), ferrite (cubique centjé

. de 910 & 1 406C (point A4 : forme gammayj, austénitequbique a faces centre) ;

. de 1 400 a 1 538 °Gegmpérature de fusi) : forme deltag), ferrite (cubique ceré).
Le chrome est un élément dit alphagéne. Il favofiseement la forme ferritique. Sur
diagramme de phase &; le domaine austénitique est assez réduit etepsésenté par L
domaine limité appelBoucle gammi

Pour des teneurs supérieures a % de chrome, I'alliageeste ferritiquedans toute la plage
de température. Il y a disparition de la transfdromaallotropiquea-y. Entre 10,5 et 11 %
de chrome, l'alliage est biphasé ferrite + auséediéns certaines plages de températul
subit une transformation ferrite/austénite | des teneurs inférieures a 1 %.

On notera que le chrome jusqu’ % abaisse la température A3 et se comporte comn
elément gammagene. Ce comportement s’inverse pautetheurs supérieures %, point a
partir duquel cette température augm. [1]

Pour certaines teneurs de chrome, dans le cadrerdfmwidissement lent, il peut y avc
formation de phase intermétallique sigro) a des températures inférieua 820 °C.

Elle précipite agoint de graii ou dans la matrice ferritique entrainant une fria

A A°C

1800°C W
. . H_ 1800°C
1539°C u B
~1505°C R . 1 a00ec
HOOTE N 22%
\ o
1200°C
Y Y "“H_OH_"I! 820°C . : : 1000°C
e 45% -
770°C T g W . |
" _o4+0(c la+G .

Fe 10%  20% 0% 42% S50% 60% YO0%m 80% 0% Cr

% 21 massa de chrone

Figure 1.1 :Diagramme de phase Fer-Chrome



[.2.2/ SYSTEME Fer-Nickel:
Le nickel, de structure cubique a faces centrémrise la formation d’'une solution soli

austénitique (cubique a face centrées) étenduedépgns de la structure cubique cen

ferritique o : le nickel est dila-géne. Aussi, aux fortes teneurs miokel, les alliages sol

austénitiques a la température ambiante alors guables teneurs en nickel (<5 a 6 %)

peuvent étre ferritiques. [2]

1,800 Y ¥ ¥ - -
151
1.534 o
1450~
1,400

% e pesas
10 20 20 40 =0 60 o 20 °C
T L L T

Figure 1.2: diagramme de phase -Nickel
1.2.3/ SYSTEME Fer-Chrome-Nickel:

Le nickel est a I'opposé du chrome un élément @inigageéne. Il ouvre le domai

austénitique.

Concretement, I'addition de nickel augmente lddalke laboucle gamma

°C
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L
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Figurd-3 : Coupe du diagramme de phase-Chrome-Nickel



1.2.4/ ELEMENTS a-genesy-genes:

D’autres éléments ont un role alphagéne ou gamneadém réle particulier est tenu par le
carbone et 'azote.

Le carbone a un réle gammagéne et rentre donccempétition » avec le chrome. En fait
plus que le carbone seul, c’est le couple carbané&adont il faut tenir compte. Ces deux
éléments étant des éléments d’alliage d'insertarrairement aux autres éléments qui sont
des éléments de substitution.

Les éléments alphagenes sont le chrome, le molghdersilicium, le titane, le niobium, le
vanadium, le tungstene, I'aluminium et le tanta.[

Les éléments gammagenes sont le nickel, le cardazefe, le cobalt et le manganése. Le

manganese peut avoir un réle plus complexe. [18]

Plusieurs modeles approximatifs ont été mis au tppour prévoir le comportement de
l'alliage en fonction de la composition globale kidliage. Les teneurs sont affectées de
coefficients établis par expérience afin de teampte du poids de chacun des éléments. [2]
Pour les produits laminés, il existe neodele de Pryce et Andrewdonnant les équations
suivantes :
- chrome équivalent : (CigF (%Cr)+3(Si%)+(%Mo) ;
- nickel équivalent : (N~ (%Ni)+0.5(%Mn)+21(%C)+11,5(%N).
On remarquera le poids important du carbone etdetk.
Il existe également lanodele de Schaeffleret le modele de Delong pour les aciers
inoxydables a I'état brut de soudage. [19]
Modele de Schaeffler :
- chrome équivalent : (GiF (%Cr)+1,5(Si%)+(%Mo)+0,5(%Nb) ;
- nickel équivalent : (N~ (%Ni)+0,5(%Mn)+30(%C).
Modele de Delong :
- chrome équivalent : (GiF (%Cr)+1,5(Si%)+(%Mo)+0,5(%NDb) ;
- nickel équivalent : (N~ (%Ni)+0,5(%Mn)+30(%C)+30(%N).

Contrairement au modele de Schaeffler, le modéaleng prend en compte I'azote



1.3/ LES ELEMENTS D’ADITION :

1.3.1/ CHROME :

Les aciers inoxydables sont des alliages Fesrohrou plus exactement acier-chrome c’est-
a-dire Fer-carbone-chrome.
Conformément a la norme européenne EN 10088-1cien est classé acier inoxydable s'il
contient au minimum 10,5 % en masse de chrome gtsae 1 ,2 % de carbone.

La résistance a la corrosion des aciers inoxydastedue au chrome.

1.3.2/ CARBONE :
La teneur en carbone est limitée & un maximum 2&4dlen masse afin d’éviter la formation
de carbures (notamment de carbures de chromestune&omposé chimique trés stable avide
de chrome) qui sont préjudiciables au matériau. éxample, le carbure &Cs qui peut
apparaitre dans l'austénite 18-9 a un effet négatif-vis de la corrosion intergranulaire
(appauvrissement trés important en chrome aux abted carbures formés provoquant la
perte du caractere d'inoxydabilité par captatioctthome).

1.3.3/ NIKEL :

Le nickel favorise la formation de structuresrogenes de type austénitique. Il apporte les
propriétés de ductilité, de malléabilité et de ligsce. A éviter soigneusement dans le

domaine du frottement.

1.3.4/ MANGANESE :
Le manganese est un substitut du nickel. Certadgégies d’alliages austénitiques ont été
développées permettant de faire face aux inceestukpprovisionnement du nickel.

1.3.5/ MOLYBDENE ET CUIVRE :
Le molybdéne et le cuivre améliorent la tenuasde plupart des milieux corrosifs, en
particulier ceux qui sont acides, mais aussi dassoblutions phosphoriques, soufrées, etc. Le

molybdene accroit la stabilité des films de passina

1.3.6/ TUNGSTENE :

Le tungsteéne améliore la tenue aux températurggededes aciers inoxydables austénitiques.
1.3.7/ TITANE :
Le titane doit étre utilisé a une teneur quiakse le quadruple de la teneur en carbone.

evite l'altération des structures métallurgiques [du travail a chaud, en particulier lors des
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travaux de soudure ou il prend la place du chromg pormer un carbure de titane (TiC)
avant que ne se forme le carbure de chromgCgepréservant de ce fait le caractere

inoxydable de l'acier en évitant l'appauvrissen@michrome de la matrice aux abords des

zones carburées.

[.3.8/ NIOBIUM :
Le niobium a un point de fusion beaucoup plus élpwe le titane et présente des propriétés
semblables. Il est utilisé dans les métaux d'appoutr soudage a l'arc électrique en lieu et

place du titane qui serait volatilisé pendantdmsfert dans I'arc électrique.

1.3.9/ SILICIUM :
Le silicium joue également un réle dans la résiam I'oxydation, notamment vis-a-vis des

acides fortement oxydants (acide nitrique concemitracide sulfurique concentré chaud).

1.4/ CLASSIFICATION DES ACIERS INOXYDABLES :
L’idée de partage en éléments alphagénes et gammageonduit Schaeffler a proposer le
diagramme représenté par la figure I-4 qui morege duatre familles d’aciers inoxydables

classées selon leurs caractéristiques et leurststes. [1]

Equivalent nickel (% en masse)

0 A " s Aciers inoxydables

Austénite 25 4

+ .

Martensite ————] Austénite ,1/0% Fere
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20 " 20% Ferrite

L FE - ///
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" husténite
Fo N 80% Ferrite
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+ 41» .
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Figure I-4 : Diagramme de Schaeffler



1.4.1/ ACIERS INOXYDABLE FERRITIQUE :

Ce sont des alliages Fer - Chrome ou Fer - ChroMelybdéene dont la teneur en chrome

varie de 10,5 a 28 % et dont la teneur en carbaxeéde pas 0,08 %.

Ces aciers ne contiennent en général pas de nilskegnt paramagnétiques.

» D'autres éléments d'addition, tels que Ti, Nb Zny peuvent étre introduits en vue
d'améliorer certaines propriétés telles que la abilite, la résistance a la corrosion ou
l'aptitude au formage a froid. [1]

* Les aciers ferritiques a teneur élevée en chrGri@ %) sont essentiellement utilisés pour
leur résistance a la corrosion remarquable (sugreitifjues) et a l'oxydation a chaud.

* Certaines nuances alliées au molybdéne (Mo) etlotitane (Ti) possedent une résistance a
la corrosion comparable a celle des aciers stasdarsténitiques.

» Ces aciers ne prennent pas la trempe et sorgestid I'état recuit. lls sont trés sensibles au
grossissement de grain a haute température maremecependant étre employés jusqu’a
800 °C environ en atmosphére oxydante.

* Leur fragilité a basse température les destinego utilisations cryogéniques.

* Le fait que cette famille d'acier soit magnétiquest en aucun cas corrélé a une mauvaise

résistance a la corrosion !

Exemples : X6Cr13 (ASTM 403), X8CrMo17-01 (ASTM 480

Applications : soupapes magnétiques, lame a raatérjeur de voiture.

1.4.2/ ACIERS INOXYDABLE MARTENSITIQUE :

Ces aciers contiennent en général 12 a 19 % denehieur teneur en carbone variant de 0,08
a 1,2 % ; ils peuvent contenir du nickel et du rodBne ainsi que certains éléments d'addition
tels que le cuivre (Cu), le titane (Ti) ou le vaiad (V).

lls sont le plus souvent livrés a I'état recuitest évidemment recommandé de les utiliser a
I'état trempé-revenu représentant le meilleur coms entre les propriétés mécaniques et la
résistance a la corrosion. [1]

lls présentent un intérét certain dans les apphicata chaud lorsque la température de service
n'‘excede pas 650 °C (turbines de production d'éjerg

Dans la pratique, on les utilise :

- Soit apres trempe et revenu de détente vers @D0Oe qui permet de conserver la résistance

mécanique maximale ;



- soit aprés trempe et revenu entre 550 et 700a%Suyrant ainsi un meilleur compromis
résistance — résilience — tenue a la corrosion.

Ces aciers permettent d'associer une résistanaecariosion intéressante a des propriétés
meécaniques équivalentes a celles d'aciers alliésadiede gamme.

La mise en ceuvre de ces produits exclut donc twatsformation a chaud (forgeage) ou

traitement thermique qui altérerait la structuréestpropriétés d'emploi du produit.

Exemples : X20Cr13 (1.4021, ASTM 420), X100CrMoAB{TM 440).
Applications : scalpels, couteaux, crochets et ggnpour les applications chirurgicales,

systemes de transmission et pieces de haute parioarans I'industrie aéronautique.

1.4.3/ ACIERS INOXYDABLE AUSTENITIQUE :

Ceux sont, de loin, les plus connus et les plusl@ygp parmi les aciers inoxydables : ils

contiennent, outre une teneur en chrome minimalel'adere de 17 %, du nickel

(généralement supérieure a 7 %) et des additiomistéslles de molybdéne (Mo), titane (Ti),

niobium (Nb), etc.

» Leurs caractéristigues mécaniques en traction généralement modestes mais peuvent
étre, pour certaines nuances, considérablemeniescpar écrouissage.

lls sont par contre treés indiqués, par leur abselecéragilité a basse température, pour les

emplois cryogéniques.

* Leur tenue a la corrosion augmente avec les tereguchrome (Cr) et en molybdéne (Mo).
 Leur résistance a l'oxydation croit avec leuretenen chrome : les standards a 18 % de
chrome résistent, en atmosphére oxydante non suBar jusqu’a 800 °C environ. Au-

dela, il faut s'orienter vers des nuances, ditedractaires », nettement plus alliées.
 L'introduction d'éléments stabilisants tels gaetitane ou le niobium permet d'éviter la
corrosion intergranulaire, en particulier sur leadures, et accroit la résistance mécanique

a haute température. [1]

Exemples : X5CrNi 18-10 (1.4301, ASTM 304), X2Crii8-9 (1.4307, ASTM 304 L),
X5CrNiMo 17-12-2 (1.4401, ASTM 316), X2CrNiMo 1712 (1.4404, ASTM 316 L),
X6CrNiTi 18-10 (1.4541, ASTM 321).

Application : vis, boulons et implants, ustensitescuisine, application a basse température,

dans l'industrie chimique, pharmaceutique et agmaitaire.



|.4.4/ ACIERS INOXYDABLE AUSTENO-FERRITIQUE :

Ces aciers sont caractérisés par de hautes tezregtsome (22 % et plus) et de relativement

basses teneurs en nickel (3,5 a 8 %). Ces acietssovent appelés des aciers duplex.

lls présentent la particularité de posséder unetstre biphasée : (austénitg ¢ ferrite @))

A température ambiante, leur teneur en austératet éomprise entre 40 et 60 % en fonction

des nuances.

e Leurs caractéristiques mécaniques en tractiort pars élevées que celles des aciers
austénitiques (environ 1,2 fois pour la résistaetc2 fois pour la limite élastique).

* Leur résistance a la corrosion est globalemepéseure a celle des aciers austénitiques, en
particulier dans les domaines de la corrosion giisée et de la corrosion sous contrainte.

Exemples : X4CrNiMoN 27-05-02, X2CrNiN 23-04 (1.£236

Applications : équipements pour l'industrie chimggenvironnementale, I'architecture.

I.5/ DESIGNATION NORMALISEE :

La norme européenne EN 10088 inclut deux désigmatio

1.5.1/ LA DESIGNATION SYMBOLIQUE :

Suivant la norme EN 10027 « Systeme de désigndgsraciers », la désignation symbolique
des aciers inoxydables commence par la lettre « Keprésentant les aciers contenant au
moins un €lément d'alliage dont la teneur est égaleupérieure a 5 %.

Cette lettre est suivie par la teneur en carbor@ xpuis par les symboles chimiques des
eléments d'alliage dans l'ordre décroissant des leemeurs. Les teneurs moyennes en ces
éléments sont ensuite indiquées, séparées paratesdans le méme ordre décroissant.
Exemples : X12Cr13 et X2CrNiMo17-12-2.

1.5.2/ LA DESIGNATION NUMERIQUE :

Elle comporte 5 chiffres, et commence par 1.4trdesieme chiffre correspond a une famille
particuliere de nuances et tient compte de la caitipo chimique.

Les deux derniers chiffres sont indiqués d’une fiagditraire.

1.40xx : acier inoxydable avec Ni % < 2,5 ; sans Mb ni Ti.

1.41xx : acier inoxydable avec Ni % < 2,5 ; avec, g&ns Nb ni Ti.

1.43xx : acier inoxydable avec Nix%,5 ; sans Mo, Nb ni Ti

1.44xx : acier inoxydable avec Ni®2,5 ; avec Mo, sans Nb ni Ti

1.45xx : acier inoxydable comportant des additipaticulieres.

Exemples : 1.4003 — 1.4404 — 1.4301. [17]



CONCLUSION :

On peut classer les trois grandes familles dessaitiexydables selon leur résistance a la
corrosion comme suit

L’acier inoxydable austénitique : Ce type d’aciemiydable est de loin le plus important et
donc le plus largement utilisé. Il résiste a largsion dans de nombreuses circonstances, et
est principalement utilisé dans le domaine dertialitaire, les laiteries, les brasseries et autres
industries de transformation. Dans l'industrie cigjne et pétrochimique ou, par exemple, la
résistance aux chlorures est nécessaire ;

Le Molybdéne est ajouté aux aciers inoxydablesémitsjue, pour améliorer encore leurs
résistance a la corrosion, (aciers inoxydableype 816 contiennent entre 2 et 3% de
Molybdéne).

Ensuite on a, les aciers ferritiques, le plus aoiueatre eux est le Z8C17 (INOX 430),
meilleure résistance a la corrosion que les aonamgensitiques, ils sont généralement utilisés
pour les garnitures des moteurs automobile, et cels appareils électroménagers.

Les aciers martensitique ; sont les aciers inolxg$ales moins résistants a la corrosion, ces
aciers, qui contiennent généralement 13% de CHRQIgIEpivent donc étre utilisés lorsque
les conditions de corrosion sont relativement &sbL’exemple d’utilisation le plus

significatif est la coutellerie.

Enfin on a I'acier duplex qui est une particularité&est un acier inoxydable austéno-ferritique
insensible a la corrosion intergranulaire, et pés sensible aux autres types de corrosion ; et

cela due a sa forte teneure en chrome, et faibtmdsone.

10



CHAPITRE Il : CORROSION ET METHODES DESTRUCTIVES

Comme tous les matériaux de construction, |'aeied & se dégrader superficiellement
lorsqu'il est soumis a des milieux corrosifs comensol, l'air et le milieu marin. La corrosion
est la détérioration des matériaux par interagbloysico-chimique avec leur environnement,
entrainant des modifications de propriétés du nsétalent accompagnées d’'une dégradation
fonctionnelle de ce dernier (altération de ses qétgs meécaniques, électriques, etc.). Les
mécanismes mis en jeu sont divers et conduisees dodmes différentes de corrosion.

Pour étudier ces différentes formes de corrosiora plusieurs méthodes, a savoir la
microscopie optique, la microdureté, et les méteadectrochimiques.

1.1 / FORMES DE CORROSION DES ACIERS INOXYDABLE :

[1.1.1 / LA CORROSION GENERALISEES :
Cette corrosion se traduit par une dissolutionades tes points constitutifs de la surface du
matériau qui sont attaqués par le milieu corrosif.
Ceci se traduit a I'échelle micrographique par wiminution globalement réguliere de
I'épaisseur ou perte de poids (corrosion uniformeyénéralisée par opposition a la corrosion
localisée).
On rencontre cette corrosion dans les milieux acit@ effet, au-dessous d’'une valeur de pH
critique, le film passif protégeant I'acier inoxyale n’est plus stable et le matériau subit une
dissolution active généralisée. Plus le milieuagstle, plus la vitesse de corrosion et la perte

d’épaisseur de I'inox en résultant seront éleves.

[1.1.2 / CORROSION PAR PIQURES :

La corrosion par piglre est la rupture locale dim fpassif de I'acier inoxydable provoquée
par un électrolyte riche en chlorures et/ou sufufel’endroit de la piqdre, le métal est mis a
nu, la corrosion va se développer si la piqlre eaepassive pas, donc si la vitesse de
dissolution du métal permet de maintenir un enviesnent suffisamment agressif pour
empécher sa repassivation.

Cette dissolution donne naissance a des ions meéedl et des électrons et donc au passage

d’un courant (de dissolution) qui est a l'originemk différence de potentiel (tension) entre

11



La zone anodique (piqQre) et la zone cathodiqueefite du métal).

Couche passive

ATTAQUE DU METAL
Chiorures

Couche passiva

2 @s

Le métal se repassive Corrosion du métal de base

Couche
passive

Figure 1.1 :corrosion par piqures

11.L1.3/ CORROSION CAVERNEUSE :

Dans un électrolyte riche en chlorures, une zomgirnée liée par exemple a un design non
optimisé, favorise I'accumulation d’'ions chloruré&cidification progressive du milieu dans
cette zone facilite la déstabilisation du film pass

Quand le pH dans cette zone atteint une valeuguetappelée « pH de dépassivation », la
corrosion s’initie. Le pH de dépassivation ou plstlemployé pour caractériser la résistance a

I'initiation de la corrosion caverneuse.

Une fois la corrosion initiée, sa propagation ivieemt par dissolution active du matériau dans

la caverne

POURQUOI? COMMENT?
Rupture de la
Zone conﬁnée/ couche pas;ive
et attaque ¢
(acidification) méteIaL le du

Figure 11.2 :corrosion caverneuse
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[1.1.4 / CORROSION INTERGRANULAIRE :

Aux températures supérieures a 1035°C, le carbsinenesolution solide dans la matrice des
aciers inoxydables austénitiques. Cependant, quasdnatériaux sont refroidis lentement a
partir de ces températures ou bien réchauffés dagamme 425 a 815°C, des carbures de
chrome sont précipités aux joints de grain.

Ces carbures présentent une teneur en chrome élemegapport a la matrice. En

conséquence, la zone directement adjacente aus jgengrain en est largement appauvrie.
L'état de sensibilisation se manifeste dans begucdl@nvironnements par I'amorcage

privilégié et la propagation rapide de la corrossan ces zones déchromées. [3]

Pour les aciers inoxydables ferritiques non stedslj la température de sensibilisation est
supérieure a 900°C.

Figure 1.3 :corrosion intergranulaire

[1.1.5/ CORROSION SOUS CONTRAINTE :

On désigne par « corrosion sous contrainte » ladtion de fissures qui démarrent aprés une
période d’incubation plus ou moins longue et quiuéi® peuvent se propager trés rapidement
et provoque la mise hors service des appareilfgsaration.

Ce phénomene, particulierement dangereux, se pgrpadueffets combinés de 3 parameétres:
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» La température: la corrosion sous contrainte seldgpant rarement en dessous de
50°C

» Les contraintes appliquées ou résiduelles subceddment par la piece

e La corrosivité du milieu : présence de Cl-, H2Swilieux caustiques NaOH

COUCHE PASSIVE

|CONTRAINTES

INOX
FISSURES

Figure 1.4 :corrosion sous contrainte

I1.2 / CONDITIONS POUR FAVORISER LA RESISTANCE A LA CORR OSION :

Les facteurs favorables a la lutte contre la camrosont également applicables aux aciers

inoxydables :

= Les surfaces doivent étre décapées pour éliminer ligs oxydes résultant du travail a
chaud : laminage, forgeage, traitements thermicassemblages par soudure, etc.

Le décapage peut étre mécanique (meulage) ou agunén{acide fluorhydrique, avec les
problémes d'hygiéne, sécurité en environnementaaxegla pose).

= ne traiter thermiquement que des pieces propreeaies, sans traces de graisses, de
résidus de produits dégraissants, et surtout satisydes ferreuses ; le nettoyage a l'acide
nitrigue avant traitement est généralement unellexte solution.

= supprimer les tensions résiduelles résultant dwouéssage a froid, en particulier celles

qui résultent de 'emboutissage.
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eviter, lors de la conception des pieces, de dégrzones difficiles a nettoyer.

éviter tous les contacts non indispensables esdrpieces d'acier inoxydables et les autres
matériaux, métalliques ou non.

utiliser des outils (brosse, piquettes, marteaisquis de meule, forets.... etc.) n‘ayant
servi que sur ce type d'acier (risque de contanoimgiar le fer).

protéger des projections et des poussieres mékdigrovenant de la mise en ceuvre, a
proximité, d'aciers non inoxydables (risque de aomihation par le fer) ; favoriser le
travail en atelier blanc.

plus encore pour les aciers inoxydables que paualgres métaux, I'état de surface doit
étre particulierement soigné car il conditionntabdissement d'un film passivant.

le cas échéant, aider la formation d'un film passifraitant a I'acide citrique.

11.3/ DIFFERENTS MILIEUX ET LEURS INFLUENCE SUR L 'ACIER
INOXYDABLE :

Eaux industrielles : I'eau pure est sans effet nesschlorures (et dans une moindre
mesure beaucoup d'autres sels), méme a I'étatadesirsont particulierement néfastes
pour les aciers inoxydables ; les nuances contedaniolybdéne sont alors les plus

indiquées.

Vapeur d'eau : normalement sans effet, elle peuetois poser des problemes si elle
contient certaines impuretes.

Atmosphéres naturelles, a l'exception des atmosphérarines : elles posent d'autant
moins de problemes que l'acier contient davant&géndents nobles et que la surface est
mieux polie.

Atmosphéres marines et industrielles : les aciarsrmome s'alterent tres lentement mais
on préfere en général utiliser des aciers au melybd

Acide nitrique : il attaque la plupart des métanglustriels mais I'acier inoxydable en

général lui résiste particulierement bien, paresuié la passivation de sa surface : le
molybdene n'est intéressant que si lI'acide contiesimpuretés.

Acide sulfurique : la résistance dépend beaucoudadeoncentration et la présence

d'impuretés oxydantes améliore la passivation. &©'amaniére générale les nuances
austénitiques contenant du molybdéne sont leseneds.

Acide phosphorique : la résistance est généralerbenhe mais il faut surveiller les

impuretés, en particulier I'acide fluorhydrique.
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Sulfites acides : la corrosion peut étre catasitp@hcar ces solutions, que l'on rencontre
souvent dans les papeteries, comportent beaucoupudétés ; la encore les alliages au
molybdene sont préférables.

Acide chlorhydrique : la corrosion augmente régelgent au fur et a mesure que la
concentration augmente, I'association est donat@rév

Acides organiques : ils ne sont généralement pssi aorrosifs que les acides minéraux
et ceux que l'on rencontre dans lindustrie  alimest (acides
acétigue, oxalique, citrique, etc.) sont pratiquensans effet.

Solutions alcalines : les solutions froides n'oratiguement pas d'action mais il n'en est
pas de méme pour les solutions concentrées et ebaud

Solutions salines : le comportement est généraleragssez bon, sauf en présence de
certains sels comme les chlorures ; les nitratesoatraire favorisent la passivation et
ameéliorent la tenue. L'acide nitrigue en mélangecades saumures saturées peut
provoquer des destructions de l'acier inox (ménsend@nces en 316L).

Produits alimentaires : il n'y a généralement aupuvbléme de corrosion sauf avec
certains produits qui contient des composants mufu naturels ou ajoutés, comme
la moutarde et les vins blancs.

Produits organiques : ils sont généralement satignasur les aciers inoxydables, saufs
s'ils sont chlorés et a chaud (la javel a plus@éGet a des concentrations élevées peut
détruire  (piqures noires) lacier inox. Les colkemyons, goudrons, produits
pétroliers, etc. ne posent aucun probleme.

Sels et autres produits minéraux fondus : les pt®dicalins corrodent tous les aciers
inoxydables mais pas les nitrates, cyanures, &sttaic. La plupart des autres sels et des

meétaux fondus produisent des dégats rapides. [4]

1.4/ LA MICROSCOPIE OPTIQUE :

La microscopie optique est une méthode d'étudeogniaphique standard en science des

matériaux. Il est en effet possible de trouverrd&soscopes optiques dans n'importe quel

laboratoire.

Comme son nom l'indique, le microscope est un umsént permettant 'observation
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visuelle de petits objets ou détails d’objets peodk I'observateur, usuellement
indiscernables a I'ceil nu. Une des propriétés dapeareil est son grandissement angulaire,
c’est-a-dire la possibilité de fournir une imageaaglie angulairement d’un objet étudié.
Cependant, ce parametre ne suffit pas a lui seatactériser les performances du dispositif.
Il faut en effet que cette propriété s’appliquewstles détails de I'objet, y compris les plus
fins. La seconde propriété clé du microscope est @da résolution, dont découlent
d’'importantes conséquences pratiques, puisquearoplajue de travailler avec des optiques

de grande ouverture numérique, mais limitée pdiffeaction. Les bons microscopes sont

donc des systémes optiques et mécaniques com@egesdteux.

Figure I1.5 : microscope optique ZEISS axioplan

Principe de fonctionnement

L'examen des surfaces métalliques peut se falagd& Id'un microscope métallographique en
travaillant la plupart du temps par réflexion (dnsas de matériaux opaques a la lumiere
visible). Il existe deux types principaux de mi@oges optiques, 1'un pour lequel la platine

est placée au-dessous de l'objectif, I'autre payudl la platine, dite inversée, est placée au
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dessus de l'objectif. Voici un exemple du premypetde microscope figure I1.6:

—_ 13
[

- 12
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<~y
11 0 “

N
3

Figure 11.6 : Schéma succinct du fonctionnementrasicope optique.

Le faisceau lumineux produit par une lampe a ineaoence ou une lampe a arc (1) traverse
un ensemble de lentilles (2-4). Le diaphragme dicuve (3) permet de réduire les réflexions
parasites qui peuvent se produire dans le micr@ésadprs que le diaphragme de champ (5)
permet de diminuer la section du faisceau afing#oler uniqguement une partie du champ
visible. Le faisceau lumineux est ensuite réflgun une lame semi-réfléchissante (6), a
traverse l'objectif (7) et vient frapper I'échdotil & examiner (8) qui le réfléchit. Il traverse a
nouveau l'objectif puis la lame. Un prisme a rétextotale (9) le dirige vers I'oculaire (10)
pour I'examen a I'ceil (11). Si le prisme est es¢antes rayons lumineux sont focalisés sur un

écran ou un film photographique (13) grace a udair@ude projection (12). [

11.5/ LA MICRODURETEE :

La dureté est une propriété d’'un matériau quiiegple & mesurer et permet de différentier et
de décrire les matériaux et leur état physiqueoemscde processus. La dureté se définit
comme la résistance d’'un matériau a I'empreinta derps en matériau plus dur.
Conformément a cela, la plupart des tests de doogtéentionnels impliquent I'utilisation
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d’'un pénétrateur dur (par exemple, en diamantequpressé a la verticale dans la surface de
I'échantillon.

La méthode la plus communément utilisée dans lesddoires de tests est le test de dureté
Vickers. Le pénétrateur utilisé dans cette techmiggt un diamant pyramidal a base carrée
comprenant des angles a facettes de 136°. L’avatad¢pn géométrie de ce pénétrateur est
gue la loi de la résistance proportionnelle prévaidst a dire que la force de test appliquée
est directement proportionnelle a la région de pesinte, rendant une valeur de dureté
Vickers fondamentalement indépendante de la foedest choisie. Une dépendance mineure
de la force appliquée existe pour les profondelasidreinte tres petites, mais les raisons de
cela sont autres.

La valeur de dureté Vickers est calculée avecriafite HV = 0,102-F/A,ou

F représente la force appliquée et A la régioradriiface de contact A de I'empreinte qui en
résulte apres avoir retiré le pénétrateur. La régit calculée a partir de la diagonale médiane

d de I'empreinte (d = voulant dire la moyenne degxddiagonales mesurées d1 et d2).

Dureté Vickers HV

< -

Position de charge

Position de mesure

Figure I.7 : dureté Vickers HV

Faits sous tres faible charge, les essais de mitElpermettent des mesures tres localisées
(sur environ 100 pA). A l'aide d'un microdurométre, on peut par exegterminer la
dureté d'une phase donnée dans un échantillonimgpou celle d'un échantillon trés fragile

et mince.
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ET:
ER:
CE:

1.6/ METHODES ELECTROCHIMIQUES

[1.6.1 / DEFINITION DE L’'ELECTROCHIMIE

Science qui décrit une transformation de la matféchelle atomique par déplacement
contrblable de charge électronique (réaction Reflgtéce a des moyens électriques (courant

électrique ou potentiel).

- Secteur industriels :
» Electro-synthese (Al, Li, Na...), purification de ragk (Cu, Zn).
» Traitement de surface.

» Stockage et conversion d’énergie.

- Autres applications :
* Analyses et mesures.
* Environnement.
« Corrosion.
* Biologie.

11.6.2/ LA CELLUL ELECTROCHIMIQUE A TROIS ELECTRODE S

Potentiostat

Electrode de travall,
Electrode de référence (EC$),
Contre électrode.

Figure 11.8 : Schéma du dispositif expérimentahtesure électrochimique

La cellule généralement utilisée pour les étudesmEiques électrochimique comporte trois

électrodes associees par un ou plusieurs éleaslPeux de ces électrodes (ET) et (CE)
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peuvent étre traversées par le courant. La trossiésh une électrode de référence (ER) qui ne
doit pas étre parcourue par le courant afin darséevsonde de potentiel dans la solution.

La cellule peut comporter un seul compartimentugkgll.8).

Deux compartiment sont parfois nécessaires powarsefdeux solution différentes et/ou les
produis des réactions aux deux électrodes. Les dampartiments sont alors séparés par
I'intermédiaire d’un poreux, d’'un verre fritté, diwdiaphragme ou d’'une membrane

perméable aux ions.

11.6.3 / LES THECNIQUES STATIONNAIRES :

11.6.3.1/ SUIVI DU POTENTIEL D’ABANDON AU COURS DU TEMPS:

Lorsqu’une électrode est mise au contact d’un kdbde, 'ensemble peut tendre vers un état
d’équilibre. La répartition des charges entre latsan et le solide reste cependant
dissymeétrique et il existe une différence de pattentre ces deux phases qui représente le
potentiel absolu de I'électrode par rapport & latgm.

Cette grandeur n’est pas mesurable expérimentate@ame peut mesurer que des potentiels
relatifs par association de deux électrodes :dtétele de travail (métal étudié) et I'électrode
de référence.

Toute réaction électrochimique est caractérises@apotentiel standard E°. Tout métal
plongé dans un électrolyte prend par rapport allaisn un potentiel qui tend vers une valeur
stationnaire ayant une signification différentevant la nature du milieu :

-potentiel d’équilibre :

C’est le cas d’'un métal plongeant dans une soluiorienant un de ses ions. Ce potentiel
obéit a la loi thermodynamique de Nernst.

- potentiel d’abandon :

Il est obtenu par immersion d’'un métal dans untédége et differe du potentiel d’équilibre
du fait qu'il résulte d’au moins deux réactionscélechimiques simultanées correspondant a
des couples redox différents. Il est fréequent gugystéeme soit hors d’équilibre.

Dans ce cas, I'électrode est le siege de plusmoressus irréversibles simultanés dont la
résultante aboutit a un courant algébriquementEwlkas de corrosion, ce potentiel est
nommé Ecorr. Il y a dégradation de la surfacentdiiface évolue avec le temps, et les
réactions électrochimiques sont irréversibles. aeemptiel tend vers sa valeur stationnaire
Ecorr apres une durée variable qui dépend de laande I'électrode et des conditions

ambiantes (réactif...). [6]
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Le suivi de I'évolution du potentiel d’électroderdde temps permet d’obtenir des
informations sur I'évolution de I'interface méta#étrolyte. La forme des courbes E = f(t)
(Potentiel — temps) peut indiquer une passivatioe, attaque continue, une attaque suivie de

passivation, ou encore I'évolution d’'une couchegxtrice qui peut se détruire par la suite.
b

E (V) / ref

(a) : passivation du metal

) (b) attaque continue
© (c) attaque suivie de
passivation
(d)
(d) évolution d’une
couche protectrice qui
peut se détruire par la

e (@) suite (d’)

i
>

temps de contact avec I'électrolyte

Figure 11.9 : évolution du potentiel d'abandon deEnemps

11.6.3.2/ LA VOLTAMETRIE CYCLIQUE :

La voltampérométrie cyclique (ou voltammétrie cgak) est un type particulier de
mesure électrochimique potentiodynamique. Poumibte diagramme voltampérométrie
cyclique, le potentiel appliqué doit varier dansddution, et la variation de courant
électriqgue est mesurée par rapport a celle du pete@e type de voltammeétrie est utilisé
pour étudier les propriétés redox des structuiatedace, et de composés chimiques a

I'interface de I'électrode.

Dans une expérience de voltammétrie, comme danseabaexpériences a potentiels
contrélés, un potentiel est appliqué au systemle, @iurant faradique de réponse est mesuré
(un courant faradique est un courant da a la @actioxydo-réduction). La réponse au
courant sur un intervalle de potentiels (une fen@& potentiels) est mesurée, partant d'une
valeur initiale et avec une variation linéaire aigmtiel jusqu'a une valeur limite pré-définie.
A ce potentiel (parfois indiqué comme potentigheiirsion), le sens du balayage de potentiel

est inversé, et la méme fenétre de potentiel éayda dans le sens opposée (d'ou le terme

22



cyclique). Ceci signifie que, par exemple, les espdormeées par oxydation lors du premier

balayage (direct) peuvent étre réduites lors darsttbalayage (inverse).

Cette technigue est couramment utilisée, en ralsaa simplicité et de sa rapidité pour la
caractérisation initiale d'un systéme redox aEtif.plus de fournir une estimation du potentiel
redox, cette technique peut aussi donner de limdition sur le taux de transfert électronique
entre 'électrode et l'analyte, et sur la stabdigd'analyte dans les états d'oxydation
électrolysés (soit s'ils dépendent d'une quelcomaetion chimique).

Pour la majorité des expériences, les especesadetives se trouvent sous la forme d'une
solution. La méthode des trois électrodes estlanigue la plus répandue puisque le potentiel
électrigue de référence ne change pas facilemeantia mesure.

La méthode utilise une électrode de référenceglewtrode de travail, et une contre-
électrode (aussi appelée électrode secondairesotra@de auxiliaire). Un électrolyte support
est habituellement ajouté a la solution afin d'essune conductivité suffisante. La
combinaison du solvant, de I'électrolyte et du miglté'électrode spécifique utilisé détermine
le domaine d'électroactivité (domaine de potegtightérieur duquel le solvant - ou
I'électrolyte support - ne subissent pas de réagtitoxydoréduction ; soit le domaine de

potentiel a l'intérieur duquel I'analyse peut ééaisée).

En voltampérométrie cyclique, le potentiel d'élede suit un potentiel modifié linéairement

avec le temps,

Le potentiel est mesuré entre I'électrode de rabéret I'électrode de travail et le courant est
mesuré entre I'électrode de travail et la conteetédde. Ces données sont ensuite tracées
comme l'intensitéi) fonction du potentielf). Comme le montre la forme du potentiel, le
balayage qui s'ensuit produit un pic de courant paws les analytes qui peuvent étre réduits
dans l'intervalle de potentiel du balayage. Le antis'accroit lorsque le potentiel atteint le
potentiel de réduction de I'analyte, puis chutedae la concentration de I'analyte est en
baisse autour de la surface de I'électrode. Lorkgpetentiel appliqué est inversé, il atteindra
le potentiel qui réoxydera le produit formé lorsld@remiére réaction de réduction, et produit
un courant de polarité inversée lors du balayagastl Le pic d'oxydation aura de maniére
usuelle une forme similaire au pic de réductiom.ddaséquent, l'information sur le potentiel

redox et les proportions de composés obtenus &la action électrochimique.
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Ainsi, par exemple, si le transfert électroniqgua aurface est rapide et que le courant est
limité par la diffusion des espéces vers I'éle@rdd surface, le pic de courant sera
proportionnel a la racine carrée de la vitesseali@yge.

11.6.3.3/ COURBES POTENTIOCINETIQUES :

Un métal plongé dans un milieu électrolytique gaefue tend a se dissoudre et a se charger
électriguement avec création d’une double coucketr@chimique assimilable a un
condensateur électrique. Au bout d’'un temps suffieant long pour qu’un régime
stationnaire soit établit, I'électrode métalliquemnd par rapport a la solution un potentiel,
appelée potentiel de corrosiorne¢l) . Ce potentiel ne peut étre connu en valeur absdil est

repéré par rapport a une électrode de référence.

Si, a l'aide d’'un générateur extérieur et d’'unetomglectrode on fait passer un courant a
travers I'électrode métallique, son état statiorsmast modifié, sa surface prend une nouvelle

valeur de potentiel. Les courbes E=f(i) ou I=f@@hstituent les courbes de polarisation.

Le tracé des courbes de polarisation renseigniasimétique de I'étape la plus lente de
processus global de corrosion qui se compose deaidés réactions élémentaires (transfert
de charge, transfert de matiére, adsorption dexcesgsur I'électrode ...). Etant donné que la
vitesse de la réaction globale est déterminéeqibe de I'étape la plus lente, le tracé des

courbes de polarisation peut étre exploité poumuneeda vitesse de corrosion.

11.6.3.4/ LES COURBES DE POLARISATION :

Le tracé des courbes de polarisation potentiodymaeyiconsiste a suivre la réponse en
courant de I'échantillon & une rampe de potengemettant de le déplacer lentement de
maniére linéaire de son état d’équilibre.

A l'aide d’'un générateur extérieur et d’'une corlectrode, on fait passer un courant a travers
I'électrode métallique. Son état stationnaire esdifie et sa surface prend une nouvelle
valeur du potentiel. Les courbes E =f (I) ou | &) constituent les courbes de polarisation.
Ces méthodes présentent un double avantage, daheslbes permettent de déterminer la
résistance de polarisation, et d’autre part, derdéher le mécanisme de corrosion.

Pour tout couple redox, I'équation de But\éslumer (Eg.1), pour le cas ou les échanges a
l'interface sont contrélés par I'étape de transfiercharge, donne une relation entre le

potentiel interfacial et les densités de courant.
Par exemple, si I'on considere une réaction élebtroique interfaciale de la forme :
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Boxtné—Bred

L’équation de Butler-Volumer (Eq.1) permet de releecourant interfacial en fonction du

potentiel électrochimique. Elle s’écrit comme suit

(gmsFE) (7(1—40);11?5)

geq: I =1,+1.=nFk,C _, e T " —nFk.C, e XTI

red .s

| : courant global de la réaction

la : courant anodique de la réaction

Ic : courant cathodique de la réaction

n : nombre d’électrons d’échange

T : température

¢: Facteur de symétrie.

E : potentiel

R : constante des gaz parfaits

Ka, Kc constantes dépendant des vitesses desor@aatierfaciales élémentaires.
Cred ,s : concentration de I'espece Bred au nidedla surface de I'électrode

Cox ,s : concentration de I'espéce Box au niveala darface de I'électrode.

A I'équilibre, le courant global est nul et la =+ lo. ou lo est appelé courant d’échange. On
peut alors introduire la surtension de polarisatigret B- et B+ coefficients anodique et

cathodique respectivement.

RT RT
B = . B = —_— - = E - Erev
- T o nFE * T _eonE 7 Lt

Alors, I'équation de Butlewolmer Eq.1 peut s’exprimer en fonction de ces ipatae dans le

cas ou les concentrations des especes sont lessng@me la solution et a la surface de

I'électrode.
Eq.2:
n -7
I = T,e? -I1,e?%~

Cette relation (Eq.2) est trés importante et todsent utilisée. Elle donne la relation entre le

courant, c’est-a-dire la cinétique de la réactairie potentiel appliqué E (ay).
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L’établissement ainsi que I'étude des courbes digrigationn = f (i) permettent de
déterminer expérimentalement les grandeurs i0,@} frour les réactions électrochimiques
contrblées par les réactions de transfert (ou régitactivation) car le transfert électronique

est un processus active.[8]

a. Méthode des droites de Tafel

Il s’agit d’'une méthode d’extrapolation basée &uguation E = f (I) de Butler- Volmer

(Eq.2).

Cette technique utilise des portions de la cousbpalarisation situées loin de I'équilibre ou

le systeme est fortement polarisé, c'est-a-dirpdesons pour lesquelles les surtensigns
supérieurs 2100 mV (domaine anodique) itférieurs -100 mV (domaine cathodique).

Si on représente la courbe de polarisation (figut@) obtenue en coordonnées E = f (Log i),
l'intersection des droites anodique et cathodigueapolées au potentiel de corrosion, donne
la densité de courant de corrosion Icorr. Cettbriieie permet de séparer les deux processus
anodique et cathodique donnés par la loi de ButMolumer.

Lorsque I'un des deux courants devient négligediéiguation 2 s’exprime par :

Eq3: n=a+h log (i) pour la partie anodique
Avec a-2.3Blogip et b=23B
Et

Eq4:

n=a -b: log (i) pour la partie cathodique

Avec a =2.3B logiph eth =2.3B
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Figure 11.10 : représerndatgraphique des droites de Tafel

Cette représentation permet de déterminer (io,tH-)e parametres tres importants dans
I'étude des phénomenes de corrosion mais aussi'éaunde du mode d’action des inhibiteurs

de corrosion.

11.6.4/ TECHNIQUES NON STATINNAIRE :

Pour contourner les limitations des techniquesostagires, il a été mis au point un certain
nombre de techniques transitoires, basées surdaiion des fonctions de transfert dont la

SIE fait partie.

11.6.4.1/ SPECTROSCOPIE D'IMPEDANCE ELECTROCHIMIQUE

11.6.4.1.1/ DEFINITION :

La spectroscopie d'impédance électrochimique (8HEune méthode non stationnaire qui
permet d’avoir des informations sur les étapes éfgaires qui constituent le processus
électrochimique global. Elle permet également dersévolution des propriétés
électrochimiques d’'un échantillon conducteur rex@inon. SIE est une technique puissante
pour évaluer rapidement les performances des métaéxus par les mesures de valeurs de
limpédance. Elle peut surveiller rapidement learaiements dans les propriétés barrieres des

revétements, comparées aux méthodes traditionnedeSIE fournit également des données
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précises pouvant étre exploitées pour la prédiamiiefficacité d’un revétement dans le
temps.

11.6.4.1.2/ PRINCIPE DE LA METHODE :

Cette méthode consiste a surimposer un signalaitalsde fréquence variable et de faible
amplitude a la valeur de la tension appliquée durele a I'électrode de travail, puis
analyser la réponse en courant du systeme en dondti temps et des caractéristiques du
signal appliqué (fréquence, amplitude,...); (figurél). Les différents types de réponses en

fonction de la fréquence permettent de sépargrrlesessus élémentaires.

SN

N =
|+ dI

mY

]
]
il
<

E+dE

Figure I1.11 : principe de la spectroscopie d'imaécke électrochimique

A linstant t, la valeur du potentiel de I'électmést exprimée en fonction de sa composante
stationnaire EO et d’'un terme sinusoidal :

E(t)=EO+VE(t)avecVE (t)=Esin (vt

EO : est le potentiel électrochimique du métalrdibu imposé).

| E| : est 'amplitude maximale de la perturbation swidale, et W la pulsation en ratl.s
(avec W = zf ou f est la fréquence du signal en Hertz).

Si 'amplitude de la perturbation en tension e$fisamment faible, la réponse du systeme est
linéaire. La réponse en courant peut alors s’exgrsous la forme :

) =lo+VI() avec \(t) = 1Isin (wt+0])

¢ est I'angle de déphasage entre la perturbatideresion et la réponse du courant.

L’'impédance du systeme est le rapport entre ladarsnusoidale imposée et le courant

résultant. Elle peut étre définie par un nombre @ene.
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Zw)= = exp (L)
Z (w) peut ainsi étre représenté en coordonnéesrpsipar son modullaZ | et sa phase ou
en coordonnées cartésiennes par sa partie réskepetrtie imaginaire (Re Z, Im 2) :

ZWwW)=Zexp)=ReZ+JImZ

Nous pouvons aussi démontrer que :

2 = (z,) +(z,) e tauggv=ii

La représentation graphique d’unehimpédance daplsuhecomplexe pour différentes
fréquences est appelée diagramme de Nyquist (fijab). Dans ce cas, la fréequence
n'apparait qu’'indirectement sur le diagramme. Liagdmmes de Nyquist permettent de
déterminer les parametres Re (résistance de Irélgte) et Rt (résistance de transfert de
charge), et de calculer la valeur de Cdc (capdeti& double couche). [7]

Le diagramme de Bode par contre, consiste a plertegarithme du module et I'angle de

déphasage de 'impédance en fonction du logarittienia fréequence (Figure 11.12c).

)

| A fal_
R, H,:. + A RaZ

—n

([ cirouit dquivalant (B} traceé dans ke plan complexe
[plan de Nyguist]

mirac#
i —-\\_/,—

-2

fy Iy F
- 1—

28 R, C,
(gl tracé dans le plan de Bode

fo

L, capscitd de double couche
A, résistance de I'élecirolyie
R, résistance de iransfect

Figure 11.12 : Différentes représentations d’urteiiface électrochimique en spectroscopie

d’'impédance électrochimique (a), diagramme de Nstg(id), ou de Bode (c)
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11.6.4.1.3/ LES AVANTAGE ET LES INCONVENIENTS DE LA SIE:

Les techniques de polarisation linéaire sont vakpbur les métaux nus dans beaucoup de
situations, elles demeurent défectueuses pourlliétian des revétements organiques
déposeés sur des métaux. La SIE résout ces prohlemes

La technique d'impédance électrochimique apporteamalyse plus complete au pouvoir
protecteur des revétements, comparativement auxawkés$ stationnaires, puisqu’elle permet
de séparer les mécanismes de cinétiques différdrearactéristiques physiques du film
protecteur peuvent, en particulier, étre distingue mécanisme de transfert de charge
intervenant a l'interface substrat/électrolyte euwgifiees en fonction des différents
parametres imposés au systeme. [6]

Dans les études sur les inhibiteurs de corrosigpéctroscopie d'impédance permet de
déterminer le mode d’action du produit inhibiteur.

L’inconvénient majeur de I'impédance électrochingqaside dans l'interprétation des
résultats car il est parfois difficile de trouverdircuit électrique équivalent correspondant le
mieux a l'interface électrode/solution. Un circigi€al n’est pas toujours adéquat pour décrire

la réponse électrique du systéeme.

CONCLUSION: :

Dans ce chapitre on a vue les principaux typesod®sion qui peuvent dégrader les aciers
inoxydables, a savoir :

La corrosion généralisé, la corrosion par piquaecorrosion caverneuse, la corrosion
intergranulaire, et enfin la corrosion sous conteai

On a expliqué plusieurs méthodes de caractérisatmnmencant par la microscopie optique
qui nous révele la microstructure du matériauggat' de la surface et des joints
intergranulaire

Ensuite la microdureté qui est une caractéristiggeanique trés importante du matériau.

Et enfin plusieurs techniques électrochimique.

Tout ces méthodes nous donne une meilleure visi@clelle atomique du matériau et aussi

les changements apres corrosion dans les diffénahieix.
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CHAPITRE Ill : CONTROLE NON DESTRUCTIF

On regroupe sous le vocable essais non destrutifsncore contréles non destructifs (ce
dernier évoquant mieux I'aspect qualité industeiaiue le premier qui évoque plutbt les
examens en laboratoire) lI'ensemble des techniqueprecédés aptes a fournir des
informations sur la santé d’'une piece ou d’'unecstime sans qu'’il en résulte des altérations

préjudiciables a leur utilisation ultérieure.

Le terme de santé, s'il souligne une certaine piéravec le domaine des examens d’aide au
diagnostic médical, comme la radiologie ou I'éclagpdrie, délimite bien I'objectif des
contrbles non destructifs qui est la mise en éwdae toutes les défectuosités susceptibles
d’altérer la disponibilité, la sécurité d’emploiai, plus généralement, la conformité d’'un
produit a 'usage auquel il est destiné.

En ce sens, le contrdle non destructif (CND) agpamnme un élément majeur du contrble
de la qualité des produits. Il se difféerencie destrumentation de laboratoire et industrielle
puisque I'objet est de détecter des hétérogénéitemomalies plutdt que de mesurer des

parametres physiques tels que le poids ou les dates piece.

I11.1/ APPLICATIONS ET TENDANCES :
111.1.1/ CHAMP D’APPLICATION ACTUEL :

A travers son objectif, on aura compris que le @atnon destructif est essentiel pour la
bonne marche des industries qui fabriquent, metanteuvre ou utilisent les matériaux, les
produits, les structures de toutes natures. A theill la qualité est devenue un impératif
difficilement contournable, le champ d’applicatides CND ne cesse de s’étendre au-dela de
son domaine d’emploi traditionnel constitué paritetustries métallurgiques et les activités
ou la sécurité est primordiale, telles que le raiodéet I'aéronautique.

Apres le contréle des biens d’équipements, viehti ces biens de consommation. La nature
des défauts que I'on cherche a détecter se diiedkif méme coup ; on recherche les défauts
technologiques ponctuels graves, comme ceux inteeefa fabrication et a l'utilisation des
meétaux (fissure de fatigue), mais aussi désormessddfauts d’aspect (taches sur une surface

propre) et des corps étrangers nuisibles (éclat®de dans un emballage alimentaire).
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On peut, par ailleurs, considérer que le controle aestructif d’'un produit ou d’un objet peut
étre effectué a trois stades différents de sa aoeduisant a trois types d’application se

différenciant a la fois par le contexte industaepar la nature du contréle lui-méme.

* Le contrble en cours de fabrication

Procede de la philosophie de l'instrumentation stdelle en tant qu’outil de contréle d’'un
procédé souvent automatisé et impliquant alorsppaillage installé a demeure en ligne de
fabrication présentant une grande robustesse,aantion rapide, un codt d’exploitation faible
et, malgré tout, une bonne fiabilité. Les défawsherchés sont ici généralement bien
identifiés, le fonctionnement est automatique aigeaht a un repérage ou un tri des produits
défectueux. Quand le détecteur de défauts ne peuétpe installé en ligne de fabrication, on
utilise dans l'industrie des bancs de contrble espondant bien souvent a des équipements

importants en taille et en colt d’investissement.

* Le contrble en recette
D’un lot de pieces, d’'une installation, d’'un ouveagu moment de la livraison procede d’'une
philosophie de respect de conformité a des spatdics de qualité définies auparavant. Si
'aspect codt et productivité peut avoir encore nedaine importance a ce stade de controle,
c’est surtout I'aspect procédure de la démarchalguient primordial, qu'il s’agisse du choix
du procédé, du choix des parametres de réglagé¢tdéonnage, de la présentation et de
I'archivage des résultats obtenus. A ce stadéaglitsde détecter des défauts mais aussi bien

souvent d'en définir la nature et les dimensions.

* Le contrble en service
S’effectue sur piéces ou structures lors d’opénatide maintenance ou a la suite de détection
d’anomalies de comportement du matériel. On emattame tres grande fiabilité, eu égard a
limportance des risques encourus par la non-détect’'un défaut grave. Pour ce type de
contrdle, il convient de pouvoir estimer le mieuaspible la nature et les dimensions des
défauts pour pouvoir en apprécier la nocivité ;faut disposer aussi d’'une grande
reproductibilité de I'examen non destructif, de diaca pouvoir suivre [|'évolution du

dommage au cours du temps.[11]
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111.1.2 / TENDANCE ET EVOLUTION :

Globalement, en tant qu’outil majeur de la poligqqualité d’'une entreprise, les techniques de
CND continueront a élargir leur champ d’applicatieers de nouveaux secteurs d'activité
economique. On constate aussi que I'objectif durétanon destructif évolue en rapprochant
ce domaine de celui de lI'instrumentation ; il nHfisplus aujourd’hui de détecter un défaut, il
faut aussi le caractériser et le dimensionnefaut aussi imaginer des techniques et procédés
non destructifs aptes a mettre en évidence desogétgités physiques complexes ou des
irrégularités de propriétés telles que, par exemés variations de microstructure dans un
métal, des variations de texture ou de rugositéuser surface, des variations de propriétés
électromagnétiques sur une bande. Ces objectitsssomnent difficiles a atteindre, car les lois
de la physique sont ce qu’elles sont et ainsi, dardomaine, les progrés sont lents.

Il n’en va pas de méme pour I'automatisation deDQNi bénéficie pleinement des progres
de I'informatique ; il en résulte 'arrivée surrearché, d’année en année, d’appareillages plus
performants, plus fiables et surtout plus facilesutdiser dans le cadre du respect de
procédures de controles tres strictes. L’évoluties CND doit prendre toutefois en compte
'aspect colt, ce dernier pouvant freiner I'essermbuvelles techniques trés performantes,

comme c’est le cas actuellement pour la tomogra)}hie

1.2/ PRINCIPES DE DETECTION DES DEFAUTS PAR DIFFE RENTES
TECHNIQUES DU CND :

[11.2.1/ HETEROGENEITES ET DEFAUTS :

En fait, détecter un défaut dans une piéce, gdssiquement, mettre en évidence une
hétérogénéité de matiere, une variation locale deprigté physique ou chimique
préjudiciable au bon emploi de celle-ci. Cela dlit,a I'habitude de classer les défauts en deux

grandes catégories liées a leur emplacement éfesitd de surface, les défauts internes.

* Les défauts de surface

Accessibles a I'observation directe mais par toigaisibles a I'ceil nu, peuvent se classer en
deux catégories distinctes : les défauts ponceidis défauts d’aspect. La premiére catégorie
(défauts ponctuels) correspond aux défauts lesnaais sur le plan technologique, puisqu'’il

s’agit des criques, piqdres, fissures, craquelugésgralement aptes a provoquer a terme la

rupture de la piece, en initiant par exemple desufies de fatigue. Dans les piéces
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meétalliques, I'épaisseur de ces fissures est sountime (quelquesim) et elles peuvent étre
nocives des que leur profondeur dépasse quelquesmdis de millimeétre, ce qui implique
'emploi pour leur détection de méthodes non detitres sensibles, telles que le ressuage, la

magnétoscopie, les courants de Foucault, les attsas

La seconde catégorie correspond aux défauts dfspest-a-dire a des plages dans
lesquelles une variation de parameétres géométriguephysiques (rugosité, surépaisseur,
taches diverses) attire le regard et rend le ptoiduitilisable. Ici, le contrble visuel est

possible, mais on cherche a le remplacer par ddsobes optiqgues automatiques.

* Les défauts internes

Sont des hétérogénéités de natures, de formesmaasions extrémement variées, localisées
dans le volume du corps a controler. Leur nomendagst tres étoffée et specifique a chaque
branche d’activité technologique et industriell@and les industries des métaux, il s’agira de
criques internes, de porosités, de soufflures,ctlisions diverses susceptibles d’affecter la
santé des pieces moulées, forgées, laminées, souRkes d’autres cas, il s'agira simplement
de la présence d'un corps étranger au sein d’'ugeirge ou d’'un produit emballé. Ici le
contrble visuel est généralement exclu d’officéaet utilisera donc I'un ou l'autre des grands
procédés du CND que sont la radiographie, le sanddgasonore, ou encore des techniques
mieux adaptées a certains cas comme I'émissionstqae, I'holographie, l'imagerie

infrarouge, la neutronographie.

[11.2.2. PROCEDURES DE CND :

L'opération de contrdle non destructif d'un objet se borne généralement pas a la détection
d’éventuels défauts. En effet, méme si le choipihcédé, de la méthode et du matériel a été
effectué au préalable, il faut envisager toute precédure ayant les objectifs suivants :
fiabilité de I'examen, reproductibilité, localisati des défauts, identification, caractérisation
de ceux-ci, en particulier par leur taille, classem présentation visuelle, décision concernant

I'affectation de I'objet, enfin archivage des rdatd et des conditions d’examen.

Ce sont des opérations d’étalonnage, de calibdaybalayage de la sonde, de traitement des
données qui permettent d’atteindre ces objecti$eBais dans de bonnes conditions, grace a

I'apport intensif de I'informatique en temps réel.
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111.2.3/ CLASSEMENT ET PERFORMANCES DES PROCEDES DECND :
Les procédés de contrdle non destructif résultenttad mise en ceuvre des principes et

techniques physiques précédents. lls sont assebrear Certains sont anciens, d’autres

récents ; certains sont simples, d’autres complggedains sont tres employeés, d’autres peu.

On les classe habituellement en deux familles seloits favorisent la détection des défauts

de surface ou des défauts internes. Le tabledaudibsse la liste des procédeés actuellement

utilisés en contrdle industriel et résume leursngpes et leurs champs d’application

spécifiques.

Les performances des procédés de contrdle norudgktésultent a la fois de considérations

théoriques et pratiques.

Types Méthodes Principes Types de Domaines Points forts Points faibles|
de procédés de contrdle physiques défauts d’application
Détectés
Examen visuel Contréle manuel Souplesse Productivité,
directe ou assist¢ Vision Défauts de tous produits fiabilité
Perturbation d’'une| débouchant, a surface
réflexion fissure, accessible
Controle laser criques, trous Controles Productivité Taux de
Optiques automatiques fausses
de bandes alarmes
et tbles
Controle TV Formation Défauts Contr6le Productivité Défauts fins
d’'une image d’'aspect, automatique
taches en fabrication
des produits
divers
Interférométrie Détection de Délamination, Controle en Controle Interprétation,
holographique | microdéformations| décollements atelier des composites productivité
provoquées de parois
non métalliques
Thermographie Cartographie Délamination, idem Cartographie Caractérisatio
infrarouge de perturbations | hétérogénéitég Contrdle sur site des défauts
thermiques diverses
Ressuage Ressuage Effet de capillarité Défauts fin€ontréle manuel Simplicité Productivité,
débouchant | de tous produits| Faible coit peu quantitatif
a surface
accessible
Magnétoscopie Accumulation Défauts fins Sensibilité Réservé
de poudre débouchants aux aciers
Flux de fuite et sous-cutanés Produits Peu quantitatif
magnétique Détection de flux|  Distorsion d’'un Défauts fins | ferromagnétiques  Sensibilité Fragilité
de fuite flux débouchants (aciers) Automatisation des sondes
magnétique
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Courants de Perturbations Défauts fins | Contrble en ligne|  Sensibilité Matériaux non
Foucault d’un courant débouchant et sur chantier | Automatisation| conducteurs
de tous produits Interprétation
Electromagnétiques métalliques
Potentiel Perturbations Mesure Tous produits Simplicité Contrdle
électrique d’un courant de profondeur conducteurs Faible colt manuel
de défauts Lent
Hyperfréquences Transmission | Hétérogénéitég Matériaux Contrdle Interprétation
ou réflexion radar diverses peu conducteurs| sans contact du signal
Radiographie X Contrdle en Cartographie Protection
atelier Souplesse Détection
et sur site de tous  de réglage des fissures
Atténuation d’'un Défauts matériaux
flux internes
Rayonnements | Radiographie Fortes Profondeur
ionisants Controle en ligne|  épaisseurs des défauts
Radioscopie Productivité Résolution
en temps réel limitée
Tomographie X Contrdle de Imagerie Codt
structures en coupe Productivité
non métalliques
Neutronographie| Corps Compléte Equipement
hydrogénés la radiographie|  Condition
Diffusion Rétrodiffusion Délaminations Controle des d’emploi
Compton composites
Ultrasons Perturbation Défauts Contrdle manuel Grande Conditions
d'une onde internes ou automatique sensibilité d’'essai
Vibrations Echographie Défauts de la majorité Nombreuses | Interprétation
mécaniques débouchants | des matériaux méthodes des échos
d’auscultation Couplage
Emission Emission Criques Parois de gros Contréle Interprétation
acoustique provoquée Fissures récipients global Bruits
par sollicitation Structures avec parasites
mécanique diverses localisation
des défauts
Essais Perturbations Criques Contrdle de Productivité Qualitatif
dynamiques | d’'un amortissemen Fissures pieces
Mesure de vitesse| moulées
Essais Détection de bulleg Défauts
hydrostatiques débouchants Grande
S— — dans joints étendue
Tests Tests avec gaz| Detection chimique ou parois, Tubes et de flux de fuite| Contingences
d’étanchéité trace\urs zone enceintes en selon la diverses selon
(halogénes, . L. . .
L perméable tous matériaux méthode la méthode
hélium)
Détection sonoreg Bruit acoustique

Tableau IIl.1 : Les procédés de contr6le non destru
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111.3/ PROCEDES OPTIQUES :

111.3.1/ EXAMEN VISUEL :

L’examen visuel est le premier des procédés der@entle plus simple et le plus général
puisque c’est aussi le point final de la majoriéé dutres procédés non destructifs. En examen
préalable, I'inspection visuelle d'un objet, d'urstructure, d'un assemblage tel qu’une
soudure permettra de guider un observateur expétémeans la définition d’'une autre
technique : choix de l'angle de tir en radiographdgection de magnétisation, fréquence

ultrasonore.

L’examen visuel direct des pieces peut constituecantrdle suffisant pour la détection des
défauts débouchant en surface et surtout des ététités locales et superficielles (taches de
différentes natures) constituant des défauts d@smelhibitoires pour des produits plats du
types toles, tissus, verre, etc. Toutefois I'examperement visuel présente des limitations de
différentes natures que nous allons examiner ejugtifient I'éclosion de toute une gamme

de procédés de contrble optique, dont les pringigant décrits plus loin.

[11.4/ RESSUAGE :

Le ressuage est un terme qui désigne I'extractiom ffuide d’'une discontinuité dans laquelle
il s’était préalablement accumulé au cours d'unération d’'imprégnation. L'imprégnation
d’'une fissure par un liquide, tirant profit de ggepriétés tensio-superficielles, conduit, par
lintermédiaire d’'un ressuage avant I'observatiasuelle, & un moyen de recherche de
défauts de surface qui est parmi les plus anclesglus simples et les plus largement utilisés

de nos jours.

Le mécanisme de révélation des défauts par ressimgespond aux trois phases illustrées
sur la figure 1lI-1: application du pénétrant seid’'un temps d'imprégnation, élimination de

I'excés du pénétrant sur la surface de la piessuage du pénétrant par disposition d’'une
couche de « révélateur » sur la surface. A la slétguoi, I'image des défauts apparaitra a
I'observateur dans la mesure ou I'étalement du fpémigsur le révélateur conduit a une nette

variation de couleur ou de luminance.
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Film de liquide pénétrant

)

a application et pénétration dans les fissures du liquide pénétrant
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b} enlévement de I'excédent de pénétrant par lavage

Film révélateur

)]

¢) le révélateur extrait le pénétrant retenu par les fissures

Figure 1l1.1 :Principe de la méthode de ressuage par liquidetiadnépré-émulsifié.

I11.5/ PROCEDES A FLUX DE FUITE MAGNETIQUE :

[11.5.1 / PRINCIPE ET BASES PHYSIQUES :

La théorie des circuits magnétiques indique querdaence d’un entrefer correspond a un fort
accroissement local de la réluctance du circuitdenc de la différence de potentiel
magneétique (d.p.m.), constituant ainsi un obstaalfux magnétique dont les lignes de force
doivent alors s’épanouir latéralement selon un flexfuite comme lindique la figure IlI-2.
Cet effet de dispersion des lignes de flux s’exen&me pour un entrefer minime, dans la
mesure ou le rapport des réluctances entre I'antegfle circuit est inversement proportionnel
a la permeéabilité relative de celui-ci, soit un papg de 500 a 1 000 pour un circuit

ferromagnétique en acier excité en deca de lasgainr

Cet effet de dispersion d’'un flux magnétique hdwnd piéce ferromagnétique, au droit d’une
fissure débouchante ou sous-cutanée (ou toute hétéeogénéité non ferromagnétique se
comportant comme un entrefer), est a la base dygamme de procédés magnétiques de
détection des défauts de surface dans les aciatsl@plus connu et le plus employé est la
magnétoscopie. Ces procédés magneétiques diffenénat @ux principalement par le mode de
mise en évidence du flux de fuite magnétique cpoedant a la dispersion de flux décrite ci-

dessus.
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111.5.2/ MAGNETISME :

Magnétisation et démagnétisation des piéces La étagropie existe depuis longtemps, mais
ce n'est qu’assez récemment que I'on s’est réelemeoccupé de définir et de maitriser les
conditions magnétiques les mieux adaptées a umatergensible et fiable. La sensibilité de

détection des défauts dépend en effet de la natierda direction et de lintensité de la

magnétisation de la piéce, qui doit bien entende éle-méme ferromagnétique, donc, en
pratique, en acier quelle qu’en soit la nuance,’exclusion des aciers austénitiques
inoxydables qui sont amagnétiques bien que contehamickel, et de certaines nuances au

chrome-molybdene dont le ferromagnétisme est irssuff pour obtenir une d.p.m. suffisante.

La premiére chose a noter est que le champ mageétiqconsidérer est celui qui s’exerce a
proximité et en surface de la piece ; il devra ggendiculaire a la direction présumée des
fissures recherchées, sinon l'effet d’entrefer saraimisé, et méme annulé s'il s’agit de
directions paralleles. Le contréle de l'orientatido flux magnétique et de son intensité
s’effectue par la mesure du champ magnétique taiefjedn I'aide d’'un appareil a sonde de

Hall que I'on déplace sur la surface de la piéce.

Pour les pieces de forme complexe, on doit vérijigen tout point le champ magnétique
atteint la fourchette de valeurs que I'on s’eséépour I'essai. Un champ trop faible, hors de
la zone du début de saturation sur la courbe ddngsis du produit, ne pourra pas provoquer
un effet de flux de fuite suffisant pour étre misé@vidence ; a l'inverse, un champ trop fort

risque de provoquer de fausses indications etangrand bruit de fond.

Pour le contrble magnétoscopique, les valeurs @nphtangentiel recommandées par les
nombreuses normes et spécifications sont en &stéralées, variant de moins de 800 a 12000
A/m (10 & 150 cersteds) en fonction de la naturdadgiéce et de la finesse des défauts
recherchés. A titre d’exemple de choix, on peuigner qu'un champ d’au moins 1 000 a 1
500 A/m sera suffisant pour un contréle de défawdtables sur des barres en acier au
carbone, alors qu’'un champ d’au moins 10 000 A/ra sequis pour le contrbéle de pieces de
sécurité forgées pour lI'aéronautique. La figure3lllllustre les cycles d’hystérésis et les

courbes de permeéabilité relative de quelques aciers
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Figure 1.2 : Contrble par magnétoscopie
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Figure I11.3: Courbes d’induction d’aciers de construction nméapae

40



111.5.2.1/ MODE D’AIMANTATION :

La nature et I'orientation générale du champ maguétvont dépendre de celles du courant
électrique utilisé pour le produire soit par maggadion directe a I'aide d’'un électroaimant,
soit par le passage du courant lui-méme dans leepé contrbler (délivrant un champ
circonférentiel). Un courant continu produira uracip magnétique continu favorable a la

détection des défauts.

111.5.2.2/ DEMAGNETISATION :

Avant et surtout aprées un examen magnéetoscopiquegyeut étre indispensable de
démagnétiser soigneusement la piéce, c’'est-a-difaick disparaitre au mieux le magnétisme
rémanent qui peut affecter tout ou partie d’'un mi@ateferromagnétique ayant été sollicité par
des champs magnétiques ou méme soumis a des factmgnétiquement actifs comme

I'écrouissage des aciers.

Sans démagnétisation préalable, un controle panéegcopie peut étre perturbé lorsqu’il
s’agit de pieces ayant été soudées a l'arc, maepupar €lectroaimants ou posées sur un
plateau magnétique lors de leur usinage. A linger® magnétisation pour I'examen
magnétoscopique engendre la présence aprés coup alimantation résiduelle plus ou moins
importante selon le type de magnétisation, la neiate I'acier, son état structural (revenu,
trempé), la forme de la piece qui, si elle est nmmtée, peut comporter des « pieges a
magnétisme ». Ce magnétisme rémanent peut comgiiteegéne pour l'utilisation ultérieure
des piéces, qu'il s'agisse de mise en ceuvre comeneoldage par bombardement
électronique qui ne tolére pas plus de 1 a 8 figleur du champ magnétique terrestre (soit
moins de 4 - 10-4 T), comme l'usinage pour leqaetdllage des copeaux sur la piece

apparait a partir de 8 a 10 - 10-4 T, ou encot#éidation finale comme en aéronautique.
111.5.3 / AVANTAGES ET LIMITES :

Bien conduit, 'examen magnétoscopique se réveleal sensibilité sans égajeour la
détection des défauts de surfdes plusténus sur les pieces en acelr autres alliages
ferromagnétiqued.e procédé, grace a ses nombreux moyens de misauere et deéglage,

s’adapte bien au contrle de nombreux types degmanufacturées.
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La recherche par magnéetoscopie des défauts-cutanés est possible mais nettement
délicate, ce qui fait qu’on aura tendance a préfiérée contrdle pe ultrasons, bien qu’il so
possible de mettre en évidence par magnétoscogidétérogénéités non visibles par f
autre procédé ; c'est le cas par exemple de laerebh d’amas d’'inclusionnaires dans
tbles minces, ce contrdle ne pouvant malhelement étre effectué que sur des échantil

de faibles dimensions.

Une des faiblesses de la magnétoscopie est ersaffetativement faible productivité liée &
durée des manutentions et de I'examen visuel defac®s ; nous avons vu qu'u
automatisation partielle ou totale était realisailais, en définitive, ce sont les procéde
mesure de flux de fuite qui ont permis d’envisagercontréle a grand débit des prodi
sidérurgiques longs de types barres, tubes ou @ilss procédés sortrés performants,
puisqu’ils permettent de détecter des criquesgeel de profondeur supérieure a mm sur
des bares brutes et de I'ordre de mm ou parfois moins sur des produits tréfilés dibuss.
C’est ainsi que ces appareils a flux de fuigurent au catalogue des principaux construci
d’appareillages a courant de Foucault avec lesdisede partagent le marché du contréle

produits longs.

I11.6. LE BRUIT DE BARKHAUSEN

Un aimant tourne lentement, induisant dans un baferromagnétique un renversement
Polarisation selon un mouvement périodique, laopériest de 1s environ, un enroulerr
Capte les variations de flux magnétigue dans lerebar qui sont transmises apt

amplification a un haut parle

bY

Normalement aum son audible ne devrait étre émis, or a chaqueersement de |
polarisation un bruit rappelant I'écoulement dditpegrains dans un récipient, se i
entendre, ce probleme démontre que sous l'effehdmp extérieure suffisamment impor

La polaisation ne se fait pas de facon continue, maipptts sauts success

Admant M Barreau
permanant férromagnétique

_. _E._ <

Figure 1l.4 : Expérience de Barkhausen
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Afin d’expliquer ce caractere, il faut imaginemiteraction des microstructures cristallines et

magnétique.

Le cristal peut contenir un grand nombre d’impdréets, précipités, lacunes, dislocation et

jointe de grains, pour généraliser tout ce qué pkérer la perfection de réseau cristallin.[13]

* En arrivant sur un défaut, la paroi va se bloqueester encrée, si le champ appliquer

augmente la paroi va se détacher brusquement peujusqu’a un nouveau défaut.

La capacité qu'ont les défauts a bloquer une pdépiend de leur nature et de I'énergie

d’interaction qui existe entre eux et la paroi.

* Le mouvement brusque de la paroi se traduit paimpalsion Barkhausen , le bruit de
Barkhausen est donc un bruit haute fréquence guierg les mouvement des parois de
Bloch.

[11.6.1/ LA DISCONTINUITE DU PROCESSUS D’'AIMANTATIO N
Le comportement magnétique d’'un matériau se déarierme processus d’aimantation.
-Au niveau macroscopique, il est présenté parcydte d’hystérésis ».

-Au niveau microscopique, il est représenté par kelit Barkhausen ».

Sous l'effet d’'un champ magnétique, la microstreetmagnétique d’un matériau se modifie
les domaines dont I'aimantation est proche au sknghamp appliqué vont grandir aux
dépens des domaines voisins, cette modificatiota deicrostructure magnétique se traduit

par le déplacement des parois de Bloch

Sur leurs trajets les parois rencontrent toutesniperfections présentes dans le cristal, telles
gue les lacunes, précipités, et les dislocationss tes défauts vont agir comme des points
d’encrage qui stoppent le déplacement des pasibisle champ appliqué augmente encore
I'énergie apporté est suffisamment importante gmoroquer le décrochage de la paroi qui

se déplace brusquement jusqu’aux les défauts gesan
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-la discontinuité de déplacement des parois dépenid nature et de la taille de ces défauts
par exemple un atome de carbone, en solution sdate le fer ne présentera pas la méme
force d’encrage pour une paroi d’'un autre élémitesst en générale admis que les encrages
les plus puissants sont donnés par les défautsldedquivalente a I'épaisseur d’'une paroi de

bloch.

111.6.2/ MESURE DE BRUIT DE BARKHAUSEN :

Chaque saut d'une paroi de Bloch induit uretysbation électromagnétique, une bobine
(Sonde) judicieusement placé et orienté sur l&rnzat permet de transformer les variations
de flux induit par la perturbation en des ifspns de tension, chaque événement de
Barkhausen dans le matériau induit une impulsiontadesion aux bornes de la bobine
réceptrice et la somme de tous ces événements ribroe qu'on appelle « bruit de

Bakhausen » dont l'intensité dépend du champ appli de capacité des défauts.
111.6.3/ EXITATION MAGNETIQUE :

L’excitation magnétique de la piece a contrbldrassurée par un électroaimant, sa forme

dépend de la géométrie de la piéce a contrblpeut étre avec ou sans noyau magnétique.

-La bobine excitatrice est alimenté par un cousartable fournie par un amplificateur de
puissance, un champ intense est nécessaire pourétisay la piece de maniere suffisant,

I'utilisation de noyau nous a permet d’amplifieéide focaliser le champ magnétique.

-L’excitation magnétique conditionne fortement laatité de la mesure de bruit BN et les

parametres principaux sont les suivantes
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111.6.4/ AMPLITUDE DE CHAMP MAGNETIQUE :

L’amplitude de champ magnétique conditionne laipate cycle d’hystérésis étudié dans le

matériau. Pour cela nous avons effectué deux opesat

1. De saturation a saturation pour décrire tout lenph#&ne de processus d’aimantation

(figure 111.5)
2. balayer la zone de capture de fagcon a obtenir weanimoyenne de I'effet BN (figure
111.6).
H {kddmi
bruit (%olesd

Tamps
Figure 1.5 : Description compléte de processusdantation

H {kfdrmil
Eruit (alts)

-"/’l ' ' Temps

Figure 111.6 : Description partielle de processtaantation

(Agitation magnétique au centre du cycle d’hystéjés

111.6.5/ FREQUENCE DE MAGNETISATION :

A cause de phénoméne de peau, La fréquence d'appiiade champ limite le volume pris en
compte dans la matiére. Dans le cas d’'une maghétiséocale (par électroaimant) la

pénétration de la magnétisation est limitée engméur, c'est-a-dire que le volume pris en
compte dépend de la géométrie de I'inducteur efaglactéristiques du courant d’excitation en

amplitude et en fréquence.
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111.6.6/ FORME DE CHAMP APPLIQUE :

Le cas idéal est I'application d'un champ a vitessestante, car le niveau de bruit BN

dépend a chaque instant de la vitesse d’applicagorhamp.

L’expérience montre que cette condition fournie yrarfaite reproductibilité et permet de

connaitre la position de signal BN en fonction’dgditation magnétique (capture).

Par Comparaison de I'évolution du signal BN dansale d’un signal d’excitation triangulaire

et dans le cas d’application d’'un signal sinusoqideaure 111.7).

H (ki)
bruit ffolts)

. i !
| : - Te-mpa-

agitation magnétique avee une fonction triangsulaire

H fkdfimi bruit Dolts)

Temps

agitation magnétique avec une fonction sinusoidal

Figure 1.7 : comparaison de niveau de bruit Baukéen.

On remarque bien que l'agitation avec un signahtyulaire donne une bonne reproductibilité
(bruit de BN) car la vitesse d’application de chaegh constante, alors qu’avec un signal
sinusoidal, le niveau de bruit est quasiment nuldpat les crétes de sinus car le champ

presque ne varie pas a ces moments.
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111.6.7/ ACQUISITION DE SIGNAL BN :

L’'acquisition de bruit est assurée par un enroutemécepteur, le signal mesuré est de trés
faible amplitude. Il est d’abord pré amplifie. Leulh BN couvre une large gamme de

fréquence, il faut prévoir un filtre passe bardeur éliminer la parasite haute fréquence et
pour s’affranchir aux variations lentes de flux méijgue a travers la section de sonde

réceptrice.

l11.7/ CYCLE D’HYSTERISIS ET COURBE DE PREMIERE AIM ENTATION:
I11.7.1 / COURBE DE PREMIERE AIMENTATION :

Prenons un morceau de fer polycristallin dans sahmaturel, il est désaimanté, lorsqu’une
excitation est appligué a ce matériau la configomaen domaines va évaluer de facon a

s’orienter dans le sens de champ appliqué

-Pour des valeurs faible de champ appliqué : lesailoes dont I'aimantation est proche par
rapport au champ extérieur vont croitre au détringesutre moins bien orientés (processus

réversible).

-Pour des valeurs de champ plus élevés: les ph&mesns’amplifient et deviennent
irréversible, cette étape intervient jusqu'a la pdrgtion complete des domaines

défavorablement orientées.

-Pour des valeurs de champ appliqué encore plug élBaimantation dans le cristal va
quitter, une direction de facile aimantation pdorienter dans le sens de champ .la saturation

magneétique est alors atteinte. [12]

I11.7.2/ LE CYCLE D'HYSTERISIS :

En faisant décroitre le champ appliqué a partitadeaturation magnétique, les phénomenes

inverses a ceux décrit pour la courbe de premiénardation vont se produire :

-Le retour de I'aimantation vers une direction deile aimantation.
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-La création de nouveaux domaines et de domainésaeture (germination).

Cependant pour une valeur de champ appliqué ridtat désaimanté n’est pas obtenue, il
subsiste une induction rémanente Bour trouver un matériau globalement désaimarest i
nécessaire d’appliquer un champ extérieur négast ¢ champ coercitif Hc, cette grandeur

dépend tres fortement de la mobilité des paroisialeh.

-L’ensemble de ces propriétés traduit le phénontéimgstérésis, le cycle hystérésis s’obtient

en ramenant un matériau de saturation a saturatie®ns inverse

"I.n.trod uction

g.f';'ﬂ- .
rgnature
Barkhausen

Figure 111.8 : Le cycle d’hystérésis

Stade 1: Les domaines de Weiss principaux les mieux origoéésapport a la direction du
champ d’excitation magnétique (vertical ascendarisdle cas du dessin) grandissent au
détriment des autres. Cette modification de la ositucture magnétique s’effectue par des

mouvements de parois de Bloch a 180°.

Stade 2 :ll correspond a la disparition des domaines de é¢tune. Cette partie s'Taccompagne
principalement de mouvements de parois de Blo@f@°aA la fin du stade 2, chaque cristal

est un mono domaine magnétique orienté dans latidinede magnétisation.
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Stade 3: Il correspond a la saturation magnétique sousefafe I'excitation magnétique
croissante, les moments magnétiques atomiques progtessivement quitter les directions
cristallines de facile aimantation pour s’alignend la direction de magnétisation. C’est un
phénomene continu qui nécessite un trés fort chpoyr étre complet (saturation

magnetique).
Le bruit de Barkhausen

Les stades 1 et 2 correspondent a des mouvememardis de Bloch a 180° et 90°. Ces
mouvements sont discontinus (voir loupe), car EE®ig sont ancrées sur les imperfections de
la microstructure cristalline (joints de grainség@pités, atomes étrangeres, dislocations, etc.)
Ces mouvements discontinus (sauts Barkhausen)spomdent a des variations locales et
rapides de flux magnétique qui généerent des onldesr@magnétiques, il est alors possible
de les capturer avec une bobine judicieusementéglac’est le bruit Barkhausen. La

présence de défauts cristallins influe sur la fodu diagramme BH.

[11.7.3/ CONSEQUENCE : CARACTERISATION DES MATERAUX PAR LE CYCLE
D’HYSTERISIS :

L’induction rémanente Br et le champ coercitif Hons des propriétés spécifiques qui

permettent la caractérisation des différents met&riOn distingue deux classes de matériaux

a/ Les matériaux magnétiques doux :

hY

Ce sont lesmatériaux qui doivent avoir une aptitude a inverses facilement leurs
aimantations et a transmettre des variations derflagnétique. L'induction de saturation est
élevée, ils possedent une aimantation réemanenile ta@nnuler, le champ coercitif Hc est
faible, contrairement au matériau dit dur, un matedoux présente un cycle d’hystérésis tres

petit leurs coercivités est compris entre (0,01AH0<100A/m), c’est la base des machines

tournantes ou tout systtme magnétique voyant uthgciion alternative 'f’r dans la zone
linéaire : 50 a10000).

lls sont réalisés a base de fer. En fonction dkalige utilisée on trouve différentes valeurs de

champ de saturation, nous citerons quelques exemplameés dans la littérature.
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Fe : Bs=2,2T

FeSi: Bs=1,8T
FeCo : Bs=2,4T
FeNi: Bs=1,3T

Les matériaux les plus doux présentent une bonretéat peu de défauts. lls permettent des
déplacements aisés des parois de domaines magggstiges matériaux ont des applications
variees (blindages, transformateurs d’impulsions B, filtres, amplificateurs

magnétiques...). [16]

Les matériaux magnétiquement doux dissipent detgie dans un régime dynamique, cette
énergie est sous forme de chaleur, ces pertes mpse se décomposent en pertes par

hystérésis et pertes par courants de Foucault.
b/ Les matériaux magnétiques durs :
Matériaux qui présentent une forteaitation rémanente et difficile a annuler

(Hc est grand). Ils sont utilisés pour la fabiima des aimants permanents, ce sont des

matériaux qui présentent un cycle d’hystérésislanege (14 A/m<Hc<1F A/m).

111.8/ COURANTS DE FOUCAULT :
111.8.1/ PRINCIPE ET BASES PHYSIQUES :
111.8.1.1/ PRINCIPE DE LA DETECTION PAR COURANT DE FOUCAULT :

Lorsque I'on place un corps conducteur dans un phawagnétique variable dans le temps ou
dans I'espace, des courants induits se dévelogpeaircuit fermé a l'intérieur de celui-ci, ce

sont les courants de Foucault (physicien fran¢gi®911868).

Ainsi, une bobine parcourue par un courant variaalernatif par exemple, génére de tels
courants induits qui, créant eux-mémes un flux rdligoe qui s'oppose au flux générateur,
modifient par la-méme limpédance de cette bobiBG&st I'analyse de cette variation

d'impédance qui fournira les indications exploitgbpour un contréle ; en effet, le trajet, la

répartition et l'intensité des courants de Foucdéftendent des caractéristiques physiques et
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géomeétriques du corps considéré, ainsi bien entemqael des conditions d’excitation

(parametres électriques et géométriques du bobjinage

On congoit des lors qu’un défaut, constituant uiseahtinuité électrique venant perturber la
circulation des courants de Foucault, puisse errgenthe variation d'impédance décelable

au niveau de la bobine d’excitation (ou de touteabbbinage situé dans le champ).

Ce principe simple est surtout utilisé pour détedesdéfauts superficiels dans la mesure
ou les courants de Foucault dahdance a se rassembler a la surface des corgaatears

(effetde peau).

Bobine sonde

| Piéce sous test

a) piéce sans défaut

(b} pigce avec défaut : modification du trajet des courants de Foucault

Figure 111-9 : Principe de la détection par cousathé Foucault

111.8.1.2/ REPARTITION DES COURANTS DE FOUCAULT :

1) Loi fondamentale :
La répartition des champs magnétiques et des cisuirgatuits dans un matériau conducteur,
et éventuellement magnétique, est régie par lesftmidamentales de I'électromagnétisme

dont la formulation la plus générale est donnédgsaéquations de Maxwell :

— = —

ot  H = J +P0t
%

div B =20
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=

rot E =38 5t

Avec H et B Vecteurs champ et induction maigiés,
E et D : Vecteurs champ et inducttectriques
% .,
J . Vecteur densigécourant,

Sachant par ailleurs que I'on a les relations :

=€

/oy w,

%
u(H) H
%

E
—_—

=6 E (loi 6Ohm)

(&

Avec p(H) perméabilité absolue du matériau pour levghid,
€ permittivité du matériau,
o conductivité du matériau.
On peut résoudre ce systeme d’équations dans deusgimples qui s’approchent assez bien
des deux principales configurations du contréleigtdel par courants de Foucault
- Le cas d’une bobine encerclant une barre pleneai( tube) ;

- Le cas d’'une bobine disposée a plat pres derfacgud’un corps massif.

2) L’effet de peau
Si, pour les deux configurations précédentes, omppese que les parametres
électromagnétiques sont constants et que le canmpducteur est isotrope et homogene, de
longueur ou de profondeur infinies, que le coudaxkcitation est sinusoidal de pulsation

on peut alors calculer I'induction et la densitécdarants induits.
Diagramme de fonctionnement Effets des courantsiteidur une bobine

Les sondes de contrble par courants de Foucault@ajours des bobines de formes variées,
uniques ou multiples, éventuellement couplées, ctaniaées électriquement par une
résistanceR et une réactancX = L o se combinant en une impédanggle point de

fonctionnement de la bobine peut étre ainsi ilig@r

L’extrémité du vecteur dans le plan compléxeX (figure 111-8). Il est utile, pour définir les
conditions d’'un contréle, de connaitre l'influendes différents paramétres en jeu sur cette
impédanceZ. Les modeéles analytiques ou numériques mentiomagagraphe 111.8.1.2
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permettent de tracer les diagrammes théoriques spra utile de compléter par des résultats
d’expérience, en particulier pour connaitre l'igfiice de la présence des défauts recherchés et
ainsi choisir la phase qui permet la meilleure glité de détection (figure 111-8).

Réactance X

petites variations dimpeédance dues & |'effer des variations
de paramétres du sondage

AZ,
AZy 2
: \-:L’:)z,
Zy impédance au contact du métal
/’/}

Zy impedance a vide dans I'air

Résistance A

Figure 111-10 : Représentation des variations d@uance d’une bobine

L’influence de la conductivité et de la frequenckese matérialise dans le plan complexe par
des courbes ayant l'allure d’'arcs de cercles cengér I'axe OX Une perméabilité
magnétique relative croissante engendre un résmaothétique de courbes, comme l'illustre
la figure I1I-9 pour laquelle on a pris la représgion usuelle du diagramme normalisé en

LOw (LOwétant I'inductance de la bobine dans I'air).

Composante réactive Composante réactive
Lo

Low

l 100

| S | E—
f‘. s - f
—yaleurs de £ -
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\ J |
\/ 4
| T \ < eto croissants
£
T Ve
|
16
|T f =10 ‘
; | I 1
2 W fa
05 . # T L
1o 7.1
\ {eto croissants
04 ‘50‘ ‘n =0,75) | |
‘,/ k v W 4
At
At =50 /
Vi |
L I 120 P | |
/ /
/ | A Cefficient
| B s de remplissage
02 0 - - 2
‘ €g( (g v, =5/ [
4 | e n=1 l |
4 s LF (diamétre bobine = diamétre conducteur)
: 000 |
T T T
0 10 20 30 40 50 g

Composants résistive Lo

b) cas d'une barre d'acier magnétigue et d'un coefficient
de remplissage (1= 1) g

Figure 11I-11 : Diagrammes théoriques de 'impédanormalisée d’'une bobine de diamdre
encerclant une barre métallique ferromagnétiqueasude diametrd.
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111.8.2. PERFORMANCE ET LIMITATION :

Les possibilités offertes par la sensibilité deedébn et 'automatisation aisée du contrdle par
courants de Foucault sont trés appréciées suateiptiustriel. L’'absence de contact entre la
sonde et la piece a contrbler, la possibilité déles®ent a grande vitesse et la facilité
d’intégration du procédé dans les chaines de ptimtudonnent a cette technique de contréle
un avantage certain par rapport aux autres procédés

Les courants de Foucault constituent par ailleursnoyen de contréle exceptionnellement
fidele et ce malgré la complexité des phénomeénestrémagnétiques mis en ceuvre et la
multitude des paramétres d’action. Ce caracterecdlente reproductibilité est trés important
pour les contrdles en maintenance, ainsi que @oqgualité des procédures d’étalonnage du
mateériel. Il est possible, avec les courants dec&wolt, de détecter d’'infimes hétérogénéités de
surface ; toutefois cette grande sensibilité cameebien entendu tous les parametres
perturbateurs, ce qui fait que, pour certainesiegjobns, on pourra avoir du mal, malgré des
réglages optimalisés de la fréquence et de la phasebtenir un rapport signal/bruit
satisfaisant et donc un controle fiable, sans &sisdarmes. Il existe des remedes a cette
situation pouvaient étre utilisés : techniques ifmé@fjuences, saturation magnétique des aciers
pour minimiser I'effet perturbateur des variatiologales de la perméabilité magnétique,
traitement du signal par filtrage ou par des pracésl plus complexes apparentées au
traitement d'image. En ce sens, le controle paraids de Foucault bénéficie pleinement des

progres constants de I'électronique et de I'infarmee.
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CONCLUSION :

On a vue brievement la nature, et le domaine diegiobn et tendance du contréle non

destructif, on peut résumer les différents proc&ie€ND dans des grandes familles :

* Procédé optique :

» Procédés a flux de fuite magnétique.
* Procédés électromagnétique.

» Procédés a vibration mécanique.

* Procédés de ressuage.

» Procédés a rayonnements ionisants

On peut dire que LEontréleNon Destructif C.N.D.) est un ensemble de méthodes qui
permettent de caractériser I'état d'intégrité trestires industrielles, sans les dégrader, soit
au cours de la production, soit en cours d’utiigat

C’est se qui a rendu le CND indispensable pouetmdustrie pétroliere, automobile, navale,

aéronautique, aérospatiale, ......
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CHAPITRE IV : RESULTATS ET INTERPRETATIONS

Dans ce travail on va traduire et interprétér éssiltats obtenus aprés une série de testes et
d’essais, par quelques méthodes parmi ceux quéité aans les chapitres précédents.

IV.1/ PROCEDURES EXPERIMENTALE :
+ Chois des matériaux :
On a choisis d’étudier deux nuancesidtanoxydable :
- acier inoxydable austénitique 304L.
- acier inoxydable duplex 2205 (austésroitique).
+ Chois des milieux:
-solution de NaCl 3,5% de concentration.
-solution de HCI.

% Préparation des échantillons

* On adécoupé les tdles des métaux qu’on a choeisdier en petits carrés de
lcmXlcm.

* On a fait un enrobage a chaud a l'aide d’une eursdyd’enrobage permet de limiter
les effets de bords pendants I'étape de polissage.
Cette opération nous facilite la préhension dehidatillon lors du polissage manuel.

* On afait un polissage en papier de polissage plusteurs grades, 180 ensuite 320,
100, 1200, 2400 ensuite un papier de finition éisant I'alumine 0,03.

+ Des mesures de microdureté seront prises pouelesmuances d’acier inoxydable, a

I'état pur, et apres immersion dans chacune degigos.

+ Des images seront prisent par microscope optiqu#, Ips deux nuances d’acier
inoxydable, a I'état pur, et aprés immersion ddrecane des solutions, on utilisant
pour la révélation des microstructures une desgjag®m suivantes :

Attaque électrolytique : (1ON KOH, tage 5v, pour 5 seconds).
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X/
o

Attaque chimique 1 : HNO3 14N (dendit40) 10cm
HCI 12N (cé@ 1.18) 20 & 40 cin
Glycérol 2010 cm

30s a 20 nariempérature ambiante.

Attaque chimique 2 : 50% vol HCI

25% vol HNO3

25% vo®l

de 10 a 26ands
Des mesures par une sonde a courant de Foucautie &obine pour le bruit de
Barkhausen et le cycle d’hystérésis seront effestyp@ur les deux nuances d’acier
inoxydable, a I'état pur et aussi apres immersimmscchacune des solutions.
La commande et I'acquisition des données par coulfoucaut et bruit de
Barkhausen se fait par deux PC, un pc pour lest@R autre pou le bruit de
Barkhausen, et le cycle d’hystérésis se fait pavsailloscope. Des conditions
optimales de travail doivent étre prises en comatt#n de facon a éviter des erreurs
systématique ou d’expérience.
Dans le contréle par courant de Foucault il esesgaire de procéder a la
caractérisation de la sonde suivant le cas étultié.étude de faisabilité dépend
enormément de la sonde utilisée et du matériaaité.tDans ce travail, nous citerons
uniquement le diagramme d’'impédance, car il résemieii-méme la stabilité des
sondes utilisées. De plus il nous permet de détenntd fréquence optimale
permettant un échange d’énergie maximale entrerideset le matériau et une

profondeur de pénétration satisfaisante.

L’étude électrochimique :
Cette partie est consacré la mise au point degiptép électrochimiques des deux
nuance d’acier inoxydable.
Pour étudier les propriétés anticorrosion des dewances, les méthodes
électrochimiques qui ont été utilisées : les métisastationnaires et les méthodes non
stationnaires dites transitoire.
Solutions (électrolytes) : - Solution aqueaéges, contenant 3.5% de NacCl.

- Solution HCI.
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Appareillage électrochimique :
Le montage électrochimique utilisé pour la réaisates études électrochimiques est le

montage classique a trois électrodes (figure 1V.1):

L’électrode de travail est constituée d'une tbleadiiage étudiée (304L ou duplex) enrobé
dans une résine araldite, de facon a laisser unfacsulibre carré de 1cm? de métal.
L’électrode de référence est une électrode au adlsaturé (E = 240 mV/ENH) en contact
avec la solution par l'intermédiaire d’'un pont éfetytique. La contre-électrode est une

électrode de platine a fil de 0,1cm? de surface.

En fait, au cours de réalisation des études noossaumtilisé un dispositif électrochimique de

type Gamry référence 600 associés au logiciel Garagnwork.

Figure IV.1: Potentiostat/Galvanostat de type GAMRaf 600.

IV.2/ RESULTAT DE LA COMPOSITION CHIMIQUE DES MATER |AUX:

Pour connaitre la composition chimique avec pousgas des composantes de nos deux
nuances utilisé, on a eux recourt a la méthodgeéetmmeétrie de la fluorescence RX. Le
tableau IV.1 présente les résultats obtenus

Teneur des éléments en % massiques

éléments C Mo Cu Ni Mn Cr P Si S
Duplex 2205 | 0.024 | 2.713 | 0.13 | 5.706 | 0.799 19.93 0.53 0.014 0.001
4

Inox 304 L 0.095 | 0.097 | 0.16 | 7.141 | 0.999 |17.83 |0.022 | 0.53 0.015

Tableau IV.1 : composants et pourcentages des deux nuances d’acier inoxydable.
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IV.3 /RESULTAT DE LA MICRODURETE :

Avec un appareil de mesure de microdureté Vickara mesuré la moyenne de microdureté
des deux nuances, 304L et duplex 2205, et cekat pur et aussi aprés émersion de 24h au
deux solution, Hcl et NaCl.

Austénitique 304L Duplex 2205
Etat pur 399.8 HV 279.44 HV
Apres émersion HCI 367.86 HV 307.32 HV
Apres émersion NaCl 516.34 HV 351.24 HV

Tableau IV.2 : résultats d’analyse par Spectrométrie de fluorescence aux rayons X

IV.4/ RESULTAT DE LA MICROSCOPIE OPTIQUE (MICROSTRU CTUR):

Pour révéler la microstructure des nuances utdiséea utilisé un microscope optique, et des
attaques chimique et électrolytique :

Duplex 2205 : pour la révélation on a utilisé uttague électrolytique avec 10N de KOH, et
voltage de 5v pour 5 seconds.
Austénitique 304L : pour la révélation on a utilisge attaque chimique de 50%vol HCI,
25%vol HNO3, 25%vol H20. Et aussi une attaquenadpie glycérinée

» ACIER DUPLEX :

A I'état pur :Les aciers inoxydables duplex sont appelés "dugaxte qu'ils ont une
microstructure a deux phases constitué de graiegedinoxydable ferritique et austénitique.
La Figure 1V.2 montre la phase austénitique (cauddaire) et la phase ferritique foncée.

Le résultat est une microstructure d'environ 508asténite et 50% de ferrite.

FEREINE

état pur aprés immersion NaCL aprés immersion HC

Figure IV.2 : microstructure acier duplex 2205&tdt pur et aprés immersion HCI, NaCl
(agrandissement X500)
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 ACIER AUSTENITIQUE 304L :

On a pas eux de résultats, la microstructure reagp@révéler a cause de la mauvaise qualité
des produits utilisés.

IV.5/ ANALYSE ET INTERPRETATION DES RESULTATS D'’ETU DE PAR
COURANT DE FOUCAULT :

L'utilisation des courants de Foucault sont trépantante dans I'évaluation des
microstructures. Nous allons étudier le comportarderi'impédance et de la phase sur les

différents milieux étudier pour nos matériaux.

» Diagramme D’impédance Austénitique-PUR-HCL-NACL :

On remarque une variation légere de I'énergie metet I'effet joule apres 'immersion dans
les deux milieux HCI et NaCl.

On remarque que cette Iégére variation au nivediextremum de la courbe correspondant
a une meilleure évaluation de la structure. Celpew que confirmer une altération du
matériau du a la présence de I'acide.

1,2
&
R BAMAE AR
A
) -
0,8
o
o e
S 0,6 @ Austénitique-PUR
W Austénitique-HCL
0,4
A Austénitique-NACL
0,2
0
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12
(R-Ro)/LoW

Figure IV.3 : Superposition des Diagrammes D'impeéga-PUR-HCL-NACL (INOX 304 L).
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» Diagramme D’'impédance Duplex-PUR-HCL-NACL :

Apres immersion Hcl on remarque une diminution’@edrgie interne et I'effet joule,
contrairement aprés immersion NaCl on remarqueaugenentation de I'énergie interne et
I'effet joule.

Les trajectoires obtenus pour le diagramme d’impédaont différentes en particulier losque
I'échange d’énergie entre le matériau et la sostienaximum. Le matériau a subit une
modification dans sa structure par | présence detH®&IACL

1,8
1,6
1,4
1,2

@ Duplex-PUR

L/Lo

0,8

0,6
04 A Duplex-NACL

W Duplex-HCL

0,2

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

(R-Ro)/LoW

Figure IV.4 : Superposition des Diagrammes D'impégdaDuplex-PUR-HCL-NACL

IV.6/ ANALYSE ET INTERPRETATION DES RESULTATS DES B RUIT DE
BARKHAUSEN ET CYCLE D’HYSTERESIS :

Les résultats trouvés montrent que la réalisatite fiussi que le soft développé permet de
traiter les différentes caractéristiques de coatn@n destructif du matériau et d’aider dans le
diagnostique final sur I'’évaluation du défaut dichantillon étudié.

Les résultats sont obtenus grace a la chaine derends barkhausen et au développement du
programme élabore.

A partir de I'acquisition de bruit de barkhausemtle d’hystérésis nous pouvons

déterminer :

- FFT et DSP : qui permettent d’évaluer le nomlaeits et leurs positions ainsi que leurs

amplitude.
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- L’enveloppe du signal : permet de déterminerdmbre de pics ainsi que leurs amplitudes.
- Cycle d’hystérésis : grace a ce dernier on pétdrchiner les caractéristiques suivantes des
matériaux : le champ coercitif (Hc), I'inductiommenenant (Br), et I'induction de saturation
(Bs).

Acier duplex 2205 :

« Analyse par FFT
Les résultats obtenus sont satisfaisants dansigecge la répétitivité des résultats aussi les
amplitudes et la position des pics obtenus par $6¥I différentes suivant les milieux
d'immersion.

L’étude des amplitudes donne énormément d’inforomasiur le caractere microstructurale du

matériau.
FFT DuPLEX PUR 1t FFT oupLex ual FFT  oupLexnacl
x 3 10000
s ™ S s |
£ s E (S :
S S 4 g
ol L L . il — b
i | ‘ 05 | ‘ | | ‘ I 2000
L] IMf(kHZ) 150 250 L] 50 |Illf(kHZ) 150 20 250 [] 50 |Illf(kHZ) 150 20 20
Figure IV.5: pic FFT duplex pur. Figure IV ic FFT duplex Figure IV.7: pic FFT dapl
solution HCI. solution NacCl.

+ Analyse par enveloppe :

L’analyse par enveloppe se fait par rapport a tgpositive du signal car on remarque qu'il

ya une symétrie par rapport a I'axe de temps.

Dans le cas de I'enveloppe en CND on s’intéredad@me de I'enveloppe et en particulier
au décalage du pic.
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Envellope DUPLEX PUR

Envellope  oupiex v

§ VAW AWV e VAVAWY

t(ms)

Figure IV.8: pic Barkhausen
duplex pur.

FigurelVjfic Barkhausen
duplex Solution HCI.

Envellope oupLex naci

AV MATYRY
MRANNL MM

t(ms)

FigurelV.10: pic Baaksen
duplex Solution NaCl.

La répétitive des résultats est obtenue. De pamplitude et le nombre de sauts sont

différents suivant le milieu d'immersion.

Les résultats obtenus sont importants, ils permetiénterpréter un état de la piéce a

contrblée.

+« Analyse par cycles d’hystéreésis :

Concernant les résultats obtenus par le cycle tBhgsis sont intéressantes, ils sont peut

influencable par les milieux de notre étude, patrenéchantillon nous avons réalisé

plusieurs tests et les courbe obtenus étaientdégant différentes.

Induction (B)

Figure 1V.11 : superposition des cycles d’hysté&ésins I'état pur, apres immersion HCI, aprés

immersion NacCl.
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Etat de I'échantillon | Induction remenante Induction de saturation|  Champ coercif
(duplex 2205) (Br) (Bs) (He)

PUR 0.042273 0.6225 0.82709

Apres immersion 0.041688 0.6318 0.78577

NaCl

Apres immersion HCI  0.054617 0.657 0.64768

Tableau IV.3 : Br et Bs et Hc du duplex 2205 altgtur, et aprés immersion dans les solutions NacCl,

et HCI.

Nous remarquons que la forme du cycle d’hystédsasnge légérement d’'un milieu a un

autre,

Les modifications apportés a la microstructure igx@nt cette Iégére variation des

parametres essentiels : champ coercitif (Hc), Usttbn remenante (Br), et I'induction de

saturation (Bs).

Les résultats obtenus a travers nos acquisitiomgre que les signaux correspondant au

cycle d’hystérésis a I'état pur, et pour chaguéemities deux solutions sont I'égerment

différents. Cela montre que cette étude présersteddailtats satisfaisants.

IV.7/ RESULTATS ET INTERPRETATIONS DE L’ETUDE ELECT ROCHIMIQUE :

IV.7.1/ METHODES STATIONAIRES :

a) Suivi du potentiel en circuit ouvert

Cette technique simple apporte des informationBnpiréaires sur la nature des processus se

produisant a I'interface métal/électrolyte. Au bduin temps suffisamment long pour qu’un

régime stationnaire soit établi, I'électrode mégaikk prend, par rapport a la solution un

potentiel, appelé potentiel de corrosion a I'abannd@CP ou k).
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Echantillon 304L :

— 204L/HCI
- — 204LiNaCl
-na7 e
ST
o
W
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t [5]

Figure IV.12: potentiel d’'abandon acier inox 304L dans lestimhg HCI et NaC

Echantillon duplex :

— HClI
— NacCl
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Figure 1V.13: potentiel d’abandon acier duplex 2205 dles solutions HCét NaCl.



Superposition 304L et duplex :

— 104LNET
dupanMC
a1 - supantal

Arh -
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Figure IV.14 : potentiel d’abandon des aciers iBOAL et duplex 2205 dans les deux solutions HCI et
NacCl.

304L : on remarque une stabilité du potentiel en famctie temps dans la solution HCI, cette
remarque est traduite par une passivation du nigtaine |égere diminution avant la stabilité

dans la solution NaCl, et cela ce traduit par utegae continue.

Duplex 2205: La (Figure IV.13) représente le suivi du potenti’abandon de I'acier
inoxydable pendant 1 heure d'immersion dans deltigons différentes NaCl et HCI. Nous
observons que le potentiel d’abandapgElans les deux électrolytes se déplace vers desrsa
moins nobles en fonction du temps. La surface slexggerement et au fur eu mesure que le
temps d'immersion augmente le potentiel s’anobliés gend vers la stabilisation due a la
formation d’'un film de produit de corrosion, mae tabilise plus rapidement dans le milieu
NaCl.

Le potentiel d'abandon tend a se stabiliser vevalieur -0.380V/ECS pour 35¢g/l de NaCl et a —
0.783V/ECS pour I'HCI
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b) Courbes de polarisation

Les courbes courant-tension stationnaires perniette&stimer la vitesse de corrosion et
d'appréhender la formation de films passifs. Enetefla présence d'un film peut se
caractériser sur ces courbes par I'invariance duard sur un large domaine de surtension

appliquée.

Cette méthode permet une mesure rapide des vitggastsinstantanées de corrosienhglle
est suffisamment sensible et précise pour déterminka fois les fortes et Iefaibles

vitesses de corrosion.

Les courbes de polarisation ont été obtenues dammonaine de balayage de -0.6 V/ECS a

1.6 V/IECS, a une vitesse de balayage de 2 mV/s.

Les (Figure 1V.15) et (Figure 1V.16) Représentesdeurbe de polarisations obtenues pour les
électrodes d’acier inox 304 L et duplex 2205 dassdeux milieux NaCl et HCI .en condition

aérées.

Les valeurs du potentiel de corrosion et la der@téourant sont obtenues a partir du
traitement des courbes de polarisation (méthoddrdjeolation des droites de Tafel).

c) Mesure de la résistance de polarisation linéaire
La technique de la résistance de polarisation iie¢a= f(I), consiste a balayer un potentiel
dans un domaine de £20 mV par rapport au potetdielorrosion. Le sens du balayage se fait
du domaine cathodique vers I'anodique & une vitdssealayage du potentiel de 10 m¥.s
La représentation graphique dans le domaine dunpeteitilisé représente une droite, dont la
pente donne la résistance de polarisa{®p) Cette technique a I'avantage d’étre rapide et
non destructive.
Les valeurs des caractéristiques électrochimigb&snoes a partir de ces courbes sont
représentées dans le (Tableau 1V.4).
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Figure IV.15 : courbe de polarisation d’acier ir8ddL dans les deux solutions HCI, NaCl.

2,000V

1,000V

0,000V

VIV vs, Ref)

1,000V

-2,000V

1,000 nA 10,00 nA

100,0 nA 1,000 pA

Potentiodynamic Scan

10,00 pA
Im ()

100,0 pA

1,000 maA 10,00 ma

100,0 mA 1,000 A
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-#- CURVE. (potentiod inox duplex HCI)

Figure IV.16 : courbe de polarisation d’acier dup@?205 dans les deux solutions HCI, NaCl.

Parametres INox304/HCI Inox304/NacCl Inox Inox
Duplex/HCI Duplex/NacCl

Eo (MV) -467.9 -531.6 -381.0 -183.2

Ecorr (mV) -295,4 -544,1 467,5 451,5

Icorr (uA) 415,4 315,5 39,15 37,51

Veorr (mmpy) | 50.53 10 1.538 190.5 10 182,5 10°

Rp (kQ) 80,46 10° 653,21 10° 6,427 4,120

Epp (mV) 197.7 196.7 196.0 196.9

Erep (mV) -380.6 -83.64 -422.0 -570.9

Tableau IV.4 : parametres électrochimique déd@saburbes de polarisation
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Les figures IV.16 et Figure IV.17, représente lesitds de Tafel cathodiques et anodiques en

milieu NaCl a 3,5 % et en milieu HCI,

Nous observons que les résultats regroupés damableau V.4, montre des potentiels de

corrosion proche, ce résultat illustre I'effet détant des ions Cén solution.

d) Courbe de polarisation cyclique

La méthode de polarisation cyclique a été utilideées le but de constater si les échantillons
étudiés immergé dans la solution, présente d’éedlesicorrosion par pigare.

L’essai consiste a effectuer un balayage en pefethti domaine cathodique vers le domaine
anodique (l'intervalle de potentiel déterminé -@®00 mV), puis retour instantané vers le
domaine cathodique.

Les courbes de polarisation dimourbe aller-retour sont obtenues aprés une durée
d'immersion de 1h dans le milieu d’essai a unesgitede balayage 5mV/s. Le résultat obtenu
est alors généralement représenté par la varidtiosourant en fonction du potentiel appliqué
dans un repeére linéaire ou bien semi-logarithmigudracant la courbe I= f(E) ou log(l) =
f(E).

Le potentiel est balayé en un seul cycle, et letde I'hystérésis est examinée ainsi que les
différences entre les valeurs du potentiel de dé&ph corrosion et le potentiel de passivation

de retour. L'existence de I'hystérésis est gémdaht un indice de piqadres.

Inox 304L: La (Figure IV.17) présente un voltangggamme cyclique de l'inox 304L
lorsque I'électrode de travail est en contact dgsaeux solutions HCI et NaCl.

Notons, sur ce voltamogramme, pour la solution NaClaste domaine de stabilité (de -600
jusqu'a +200 mV)

Et pour la solution HCI le domaine de stabilité (gl -550 jusqu'a -400 mV).

Duplex 2205 : la Figure 1V.18 présente un voltanaogme cycliqgue du duplex 2205 lorsque
I'électrode de travail est en contact avec les dmlutions HCI, NaCl.

Nous remarquons sur ce voltamograme, pour la solltiaCl un vaste domaine de stabilité
(de -600 jusqu'a +200mV)

Et pour la solution HCI le domaine de stabilité (e -200 jusqu'a +200mV).
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Cyciic Voltammetry
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Z soooma
E

0,000 A E—
-50,00 mA
-800,0 mv -400,0 mv -200,0 mv 0,000V 200,0 mv
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- CURVEI. (volm cycligue 304L HCI) -~ CURVEZ. (voim cyclique 304L HCI) @~ CURVET. (volm cycique 304L nacl) - CURVE2. (voim cycique 304L nacl)

Figure IV.17 : superposition des courbes de volteameéycliqgue de I'inox 304L dans les deux

solutions HCI, NaCl.

Cyciic Voltammetry
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2 -1,000mA
E
2,000 mA
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5000 mv -400,0 mv -200,0 my 0,000V 200,0 mv
VT (V vs. Ref.)
-+ CURVEL. (volm cyclique duplex NaCi2) ~+ CURVEZ. (volm cyclique duplex NaCI2} - CURVEI. (volm cycique duplex HCI) -+ CURVE2. (voim cycique duplex HCI)

Figure V.18 : superposition des courbes de voltamecyclique du duplex 2205 dans les deux

solutions HCI, NaCl.

IV.7.2/ METHODES TRANSITOIRE:

a) la spectroscopie d’'impédance électrochimigu

Les techniques dites non-stationnaires ou tramegosont basées sur la perturbation des
grandeurs physiques du systeme électrochimiqueode gque la réponse du systeme puisse

étre analysée dans un domaine linéaire invariamt tatemps.
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Les diagrammes d’'impédance électrochimique ontedé&és au potentiel de corrosion, apres
différents temps d’'immersion.

Les mesures ont été effectuées dans la gammegieefrée 100 kHz & 5 TamHz avec cing
points par décade.

Les diagrammes de la spectroscopie dimpédancdr@ébimique, en représentation de
Nyquist de I'ilnox 304L et le duplex 2205, dans lkésux solutions HCI, et NaCl son
représenter dans les (Figure 1V.19) et (Figure 0Y..2

200,0 ohm
150,0 chm

100,0 ohm

-Zimag (ohm)

50,00 chm
.
.t
oo
0,000 ohm f/.

-50,00 ohm
0,000 ohm 200,0 ohm 400,0 chm

Zreal (ohm)

-& ZCURVE. (imp inox 304 HCH) -&- ZCURVE. (imp inox 304 NaCl2)

Figure IV.19 : diagrammes d’'impédance de I'inox B@éns les solutions HCI, NaCl.
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Figure IV.20 : diagrammes d’'impédance du duplex52@éns les solutions HCI, NacCl.
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Pour les deux milieux la réalisation des diagramdiespédance donne une seule boucle

capacitive (Figure 1V.20), cette boucle correspand phénomeéne de transfert de charge

confirme bien I'effet agressif des ions Chlorures.

Les résultats obtenus des résistances et des Epa@artir de ces diagrammes sont

présentés sur le Tableau IV.5.

Parametres INox304/HCI| Inox304/NaCl| Inox Inox
Duplex/HCI Duplex/NacCl

Résistance de 68.92 336.5 26.91 10 31.26 10

polarisation Rp (ohms)

Ru (ohms) 1.261 5177 1.115 4,545

Cf (uF) 479.2 115.1 104.9 182.8

Tableau IV.5 : parametres électrochimiques dédigissmesures d'impédance.

CONCLUSION :

Les résultats obtenus des courbes du potentiebdddnt montrent que la surface s’'oxyde
légerement, au fur et au mesure que le temps dision augmente le potentiel s’anoblie
puis le matériau forme un filme de produit de osion, cela s’affiche dans la stabilisation du
potentiel.

La stabilisation est plus rapide dans le milieu N dans le milieu HCI.

Les résultats des courbes de polarisation moritedfdt détruisant des ions Gén solution.

Les boucles capacitives corresponds a un phénodeetransfert de charge donnés par les
diagrammes d’'impédances confirment I'effet agresdssd ions de Chlorures.

Les résultats obtenus par courant de Foucaultdfi@tents suivant le milieu d'immersion et
la nuance d’acier inoxydable austénitique et duplexliés.

Les résultats obtenus par le BN et par le cyclgstérésis sur le duplex 2205 ont prouveé leur
efficacite.

Les différents programmes de traitement du sigeéskebbppés (FFT, enveloppe du signal)
permettent la caractérisation de I'état métallurgigde la piéce étudié ainsi que sa
classification, et la méthode de cycle d’hystérgsisnettent de confirmer las modification de
la microstructure due au phénomene de corrosiagnaolypar le HCI ou le NacCl.

Les résultats obtenus par le contrdle non destrpetrmet d’affirmer un diagnostique sur les

comportements du matériau.
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CONCLUSION GENERALE

Notre travail rentre dans le cadre d’un projetelgherche, il consiste a caractériser le
phénomene de corrosion dans les aciers inoxydabtératique et duplex, avec les méthodes
électrochimique, et les techniques de controledestructif.

On a choisi pour notre étude deux nuances d’actetydable, austénitique 304L, et duplex
2205.Deux solutions ont été proposé pour I'aceélem de la corrosion : solution HCI et
solution NacCl.

L’étude électrochimique dans ce travail a permisatactériser le comportement des deux
nuances d’acier inoxydable a la corrosion, danslées< solutions.

Les résultats obtenue de cette étude son sasisfas et donnent une information sur le
comportement de nos matériaux dans les deux miéaudiés

Pour les deux milieux I'étude électrochimique doone seule boucle capacitive. Cette
boucle correspond a un phénomene de transfertatgeleonfirme bien 'effet agressif des
ions Chlorures. Cette constatation est nettemeustmépondérante pour le duplex .Pour cette
raison il n’a pas été utile de poursuivre I'étédlectrochimique pour le 304L.

L’évaluation non destructive par les méthodes mtgumeés comme axe de recherche est trés
utilisée ces derniéres années. La recherche eéstigation dans ce domaine étant trés
compétitives, la technique de contrdle par coudanfFoucault(CF), le bruit de Barkhausen
(BN), et par le cycle d’hystérésis tient par sasg@hté une place importante dans

I'évaluation du matériau.qui la sollicite pour rédee la détermination des propriétés
intrinseques des matériaux

Les resultats obtenus par courant de Foucault et partir du diagramme d’'impédance
normalisé obtenus sur les nuances étudies queajestbires sont différentes pour chaque cas
et montrent que les matériaux ont subit des madibos microstructurales méme si la
variation est minimes pour I'acier inox.

La chaine de contrdle par Bruit de Barkhausenagtjiisition du cycle d’hystérésis a été
réalisé au sein du centre de recherche « CSC agddes résultats obtenus par cette chaine
sont satisfaisants. La vérification des résultasstéchniques électrochimique a été confirmée
par les méthodes de contrdle non destructif et rmante le duplex a subit des variations
microstructurales importantes par I'accélératiorragive. Une étude plus poussée par la

diffraction x confirmera les différentes modifiaais de microstructure obtenues.



Ce travail nous a permis de déterminer les par@sessentiels pour caractériser la corrosion
par des techniques électrochimiques et des proceatedestructifs.
Ce projet nous ouvre la possibilité de continudrentravail. Nous suggérons a I’ avenir de :

- Analyser d’autres nuances.

- Utiliser d’autres types de solution pour optimisette recherche.

Enfin, cette étude nous a permet de travailler daeséquipe de recherche, d’approfondir nos

connaissances en électrochimie, et d’assimiletelgsnique de contréle non destructif.
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